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I. RESUMEN 
Se sintetizaron NPs Cu@Ag utilizando un procedimiento sintético de dos pasos, 
los cuales involucraron: La reducción de un carboxilato de cobre con ácido 
ascórbico y ácido cítrico, y el posterior recubrimiento de las NPs Cu obtenidas con 
plata, mediante el método electroless plating. La síntesis de NPs Cu se realizó 
mediante la reducción inicial del Cu2+ a Cu1+ con ácido ascórbico y la inmediata 
reducción de Cu+ a Cu0 con ácido cítrico. Como precursores metálicos se 
emplearon acetato de cobre (II) y de plata. Se evaluaron condiciones de síntesis 
tales como temperatura, tiempo de reacción, tiempos de goteo, y concentración de 
reactivos, encontrándose que las más influyentes son la concentración de los 
agentes reductores, y el tiempo de goteo del acetato de plata durante el 
recubrimiento. Las NPs sintetizadas fueron caracterizadas mediante 
espectroscopia UV-vis, DRX, MEB, MET, DLS, FT-IR y FRX, encontrándose que 
estas presentaron una forma predominantemente esférica y tamaños que variaron 
de 35,5 a 43,6 nm, estando tales valores relacionados de manera inversamente 
proporcional al tiempo de goteo durante el recubrimiento. Como etapa final del 
trabajo se evaluó la actividad bactericida de las NPs sintetizadas frente a cepas 
estándar de Pseudomonas aeruginosa (ATCC 27853) y Staphylococus aureus 
(ATCC 25923), determinándose una alta capacidad antibacterial, incluso a bajas 
concentraciones. Se concluyó finalmente que el método propuesto permite obtener 
NPs Cu@Ag altamente estables, con una dispersión aceptable, y que estas 
poseen una elevada actividad bactericida. 
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II. INTRODUCCIÓN 
En los últimos años el desarrollo de la nanotecnología a nivel mundial, ha 
experimentado un crecimiento exponencial debido a las potencialidades existentes 
en el uso de nanomateriales en diversos campos de la ciencia y la industria. Así, 
actualmente resulta algo normal que artículos de uso cotidiano basen parte su 
funcionamiento en el comportamiento único de distintos materiales a escala 
nanométrica, siendo los dispositivos electrónicos como las computadoras, las 
tablets, los celulares y los televisores inteligentes los más conocidos. Por otro 
lado, también es posible encontrar estos materiales en  cosméticos, fármacos, 
alimentos e incluso en la propia ropa que usamos [1]. 
Desde un punto de visa más científico, el desarrollo de la nanotecnología ha 
permitido lograr cosas que hasta hace un tiempo parecían imposibles. Por 
ejemplo, en el campo de la medicina, se han desarrollado nanosensores que 
permiten detectar moléculas individuales indicadoras de enfermedades como el 
cáncer [2]. Entre otras aplicaciones están el transporte eficiente de fármacos, el 
desarrollo de nuevos materiales y el desarrollo de computadoras cuánticas. 
En el caso específico de nanopartículas (NPs), actualmente su desarrollo se 
encuentra direccionado al desarrollo de dispositivos y tecnologías que aprovechen 
sus propiedades, algo que no ocurría hasta hace algunos años ya que en ese 
entonces aún había una necesidad primordial de explorar más métodos de 
síntesis y de perfeccionar otros tantos para hacer factible su producción a una 
escala aceptable y su utilización a nivel industrial. De esta manera, es posible 
encontrar NPs embebidas en productos que se utilizan en distintos ámbitos como 
la industria de cosméticos, dispositivos electrónicos para el hogar, fármacos, 
alimentos, pinturas, lubricantes, equipos especializados para laboratorios, etc. 
También son usadas para la funcionalización de materiales como cerámicos o 
polímeros [3]. 
En cuanto a nuestro país, la utilización de nanomateriales a escala industrial y 
más aún el desarrollo de una industria nanotecnológica, están aún en un nivel muy 
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básico o inexistente. La razón de esto es, entre otras cosas, la desinformación que 
el sector empresarial tiene con respecto a las potencialidades económicas del 
desarrollo de este tipo de industria en un país con los recursos con los que cuenta 
el Perú. Sin embargo, existen diversas propuestas direccionadas en su mayoría, a 
la utilización de NPs en la funcionalización de materiales a escala industrial, 
siendo la causa de esto, la falta de inversión en transferencia de tecnologías que 
permitan realizar proyectos de mayor complejidad. En este punto, cabe mencionar 
que el cobre tiene un papel “protagónico” en la mayoría de los proyectos 
propuestos, por su bajo costo, sus propiedades y por la riqueza que nuestro país 
tiene en este metal. Así, por ejemplo, se ha propuesto utilizar el cobre y su óxido 
en la funcionalización de diversos polímeros [4], para el tratamiento de aguas [5], 
elaboración de prendas de vestir [6] y  la elaboración de perfiles plásticos con fines 
estructurales [5]. Sin embargo, el cobre nanoparticulado es muy reactivo y la 
preparación de los compositos supone un problema por las temperaturas 
requeridas en procesos como la extrusión, inyección, termoformado y, aunque en 
el país también se ha propuesto la preparación in situ de las NPs durante estos 
procesos, no se ha explorado la posibilidad de utilizar NPs bimetálicas de Cu-Ag 
en forma de aleaciones o como NPs core@shell, para estabilizar térmicamente a 
las NPs de cobre (NPs Cu).      
Al respecto, las NPs Cu recubiertas con plata (NPs Cu@Ag) son un tipo de 
material que aunque fue desarrollado hace ya varios años, hace poco ha tomado 
el interés de  muchos grupos de investigación y del sector empresarial, debido al 
creciente ingreso de la nanotecnología al sector de la electrónica. Desde un punto 
de vista tecnológico y económico, con estas NPs se puede tener un efecto 
sinérgico entre las propiedades de los metales componentes y una mayor 
estabilidad de las NPs Cu, todo a un menor precio que si se utilizara solo plata y 
con resultados más eficientes que al utilizar solo cobre. Por otro lado, aun 
actualmente, no se ha logrado establecer un método que se pueda considerar 
como el más adecuado para la síntesis de este material y que asegure suficiente 
estabilidad térmica dentro de los rangos en los que se piensa usar. 
Adicionalmente, se tiene que la mayoría de los reportes sobre este tipo de NPs 
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están direccionados a la utilización de sus propiedades conductoras para la 
elaboración de circuitos y tintas conductoras, y no así con respecto a sus 
propiedades antibacteriales y antivirales. 
En el contexto de lo expuesto anteriormente, la presente tesis trata sobre la 
síntesis y evaluación de la actividad antibacterial de NPs Cu@Ag. Se ha propuesto  
un método alternativo de síntesis, que combina las características de tres métodos 
existentes (Poliol,  Pechini y recubrimiento no electrolítico), y se han evaluado las 
propiedades antibacteriales de NPs Cu@Ag frente a cepas estándar. 
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III. OBJETIVOS 
 
Los principales objetivos del presente proyecto son los siguientes: 
Objetivo General 
- Sintetizar, caracterizar y evaluar las propiedades antimicrobiales de 
nanopartículas de cobre recubiertas con plata (Cu@Ag), obtenidas por electroless 
plating. 
Objetivos específicos 
- Sintetizar NPs Cu mediante la reducción con ácido cítrico y ácido ascórbico. 
- Obtener NPs Cu@Ag recubriendo las NPs sintetizadas, utilizando el método de 
recubrimiento no electrolítico o electroless plating. 
- Optimizar las dos etapas de síntesis mediante la variación de los principales 
parámetros implicados. 
- Caracterizar las NPs Cu@Ag mediante DRX, UV-vis, FRX, FT-IR, DLS, MEB y 
MET. 
- Evaluar la actividad antibacterial de las NPs Cu@Ag frente a cepas estándar 
adecuadamente seleccionadas. 
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IV. HIPÓTESIS 
En la presente tesis se han propuesto las siguientes hipótesis: 
La reducción de un precursor carboxílico de cobre utilizando ácido ascórbico y 
ácido cítrico en exceso, en presencia de PVP, permitirá obtener nanopartículas de 
cobre estables y con  baja dispersión de tamaños, basándose ello en la reducción 
primaria de Cu2+ a Cu1+ con ácido ascórbico y la inmediata reducción de Cu+ a Cu0 
con ácido cítrico. Asimismo, el recubrimiento de las nanopartículas de cobre estará 
favorecido por el ambiente reductor y antioxidante en el que se encontraran estas, 
dando como resultado nanopartículas core@shell (Cu@Ag) altamente estables 
frente a la oxidación, con baja dispersión de tamaños y con una elevada actividad 
bactericida. 
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V. JUSTIFICACIÓN 
El Cobre es producido en muchos países, entre ellos el Perú, y tiene una variedad 
de usos y aplicaciones que abarcan un abanico tan diverso como la versatilidad 
misma de este metal. Países de relevancia económica, tales como China, Estados 
Unidos, Japón, Alemania, Corea del Sur, Italia, Rusia y Francia, se ubican entre 
los principales usuarios de este metal, y su consumo anual ascendió a alrededor 
de 280.000.000 de toneladas en el 2015. En cuanto a nuestro país, el Cobre es 
uno de los principales productos que el Perú exporta, y uno de los que genera la 
mayor cantidad de divisas; permitiendo mejorar la balanza de pagos, generar 
empleos directos e indirectos, activar la cadena productiva y mediante los 
proyectos mineros lograr el desarrollo de Programas Sociales en Educación, Salud 
y Producción. Sin embargo, aunque nuestro país es el cuarto productor mundial de 
Cobre y el segundo en Latinoamérica, casi toda la producción de Cobre se exporta 
debido a la carencia de consumo interno.  
Al respecto de los usos del cobre, cabe mencionar que alrededor del 66% de la 
demanda tiene como aplicación final el uso como componente eléctrico. Sin 
embargo, desde hace varios años se ha iniciado una tendencia en la utilización del 
cobre como material nanoparticulado, lo cual ha abierto un abanico de 
posibilidades en cuanto a las potenciales aplicaciones que se le pueden dar a este 
metal en tal estado. Así, se han publicado numerosos trabajos acerca de las 
aplicaciones de sus propiedades ópticas, conductoras y antibacteriales, siendo 
estas últimas reconocidas oficialmente desde el 2008 por la Agencia de Protección 
Ambiental (EPA).  
Tomando como referencia lo expuesto anteriormente, la ejecución del presente 
proyecto de tesis se justifica en la posibilidad de darle un valor agregado a un 
metal que solo es exportado como materia prima pero que posee una enorme 
gama de aplicaciones potenciales que podrían aumentar enormemente su valor y 
generar mayores divisas para el país. Asimismo, se espera que el proyecto sirva 
para sentar las bases de futuras investigaciones relacionadas directa o 
indirectamente con el mismo. 
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VI. MARCO TEÓRICO 
VI.1 Nanopartículas 
Las nanopartículas (NPs) son materiales que exhiben propiedades únicas y 
diferentes de las observadas en sus análogos macrométricos. Así, materiales que 
a escala macrométrica son dieléctricos, a nivel nanométrico pueden presentar 
características magnéticas y fluorescentes, solo por dar un ejemplo. Estos 
materiales presentan una alta relación superficie/volumen, que es la principal 
responsable de sus propiedades únicas, ya que la mayoría se basa en efectos de 
superficie [7]. Tal condición hace que propiedades como la reactividad, la 
capacidad catalítica [8] y la conductividad eléctrica [9] de diversos materiales, 
principalmente metales, se incrementen enormemente en estado nanométrico. 
Entre los diversos tipos de NPs, las metálicas son las que han sido más 
estudiadas por las interesantes propiedades ópticas [10], mecánicas [11], 
eléctricas [12], magnéticas [13] y catalíticas [14] que presentan. Tales propiedades 
las hacen ideales para aplicaciones como la catálisis [15], óptica [16], electrónica 
[17], optoelectrónica [18], el almacenamiento de información [19], sensores 
biológicos y moleculares [20], y la espectroscopía Raman de superficie mejorada, 
(ERSM) [21]  Este tipo de NPs presenta una propiedad denominada resonancia de 
plasmón superficial, que consiste básicamente en oscilaciones colectivas de 
electrones restringidos en pequeños volúmenes metálicos [22]. Por ejemplo, en las 
NPs de oro, plata y cobre la interacción con la luz ultravioleta causa un fuerte 
efecto de plasmón superficial observable como un pico de absorción en la 
espectroscopia ultravioleta-visible (UV-Vis). 
En el presente estudio se hace énfasis en las nanopartículas de plata (NPs Ag), 
cobre (NPs Cu) y las de tipo core@shell de cobre-plata (NPs Cu@Ag).  
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VI.2 Métodos de Síntesis de Nanopartículas Metálicas 
Las NPs metálicas pueden ser sintetizadas por diversos métodos, los cuales se 
pueden dividir en dos grandes grupos: Los métodos Bottom Up y los métodos Top 
Down [23].  
VI.2.1 Métodos Top Down 
Los métodos Top Down consisten en reducir el metal a tamaño nanométrico de 
forma mecánica, generalmente mediante un proceso de molienda o haciendo 
incidir un láser sobre una superficie metálica, como es el caso de la ablación laser 
[24]. Estos métodos no ofrecen un buen control de tamaño, morfología y 
dispersión del tamaño de las NPs, pero resultan más baratos y sencillos que los 
métodos químicos y son especialmente útiles cuando se requieren preparar 
grandes cantidades de polvos nanométricos.  
VI.2.2 Métodos Botton Up 
Los métodos Botton Up consisten en preparar las NPs partiendo desde el nivel 
atómico, mediante reacciones químicas, a partir de soluciones o metales en fase 
gaseosa (a partir de metales o complejos orgánicos de los mismos) [25]. Por lo 
general, se basan en la reducción directa o indirecta de un precursor metálico en 
un medio determinado (líquido o gaseoso), normalmente en presencia de un 
agente estabilizante que evite la aglomeración de las NPs formadas. De ese modo 
lo que se hace es formar centros de nucleación sobre los que se van adhiriendo 
átomos del metal en cuestión hasta formar NPs, siendo los medios líquidos los 
más usados para tal fin (Vía húmeda).  
Estos métodos ofrecen un muy buen control del tamaño, forma y dispersión de las 
partículas pero resultan más caros que los Top Down ya que se requiere el uso de 
un cierto número de reactivos además del equipo necesario y las condiciones de 
reacción específicas para llevar a cabo las reacciones. 
En cuanto a los métodos de síntesis, la preparación de NPs metálicas por vía 
húmeda requiere de tres componentes básicos: un precursor, un reductor y un 
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agente estabilizante. El precursor normalmente es una sal orgánica o inorgánica 
del metal, cuya naturaleza puede tener influencia en la formación, el crecimiento y 
la morfología de las NPs. Por ejemplo, los precursores carboxílicos cumplen un 
papel estabilizante en la formación de las NPs metálicas y dependiendo del 
tamaño de la molécula pueden influir en la morfología de estas e incluso pueden 
facilitar su formación cuando forman complejos como en el caso de la plata [26] y 
el cobre [27]. Los precursores más usados para las NPs Ag y Cu, son el AgNO3 y 
el CuSO4 respectivamente, aunque también se han usado otros de diversa 
naturaleza como carboxilatos, oxalatos, óxidos, cloruros, etc. 
El agente reductor cumple la función de formar los centros de nucleación y los 
átomos metálicos para el crecimiento de las NPs. Cuando la reducción se da de 
manera directa, los agentes reductores pueden ser sustancias orgánicas o 
inorgánicas como la dimetilformamida (DMF) o el borhidruro de sodio (NaBH4). 
Cuando la reducción se da de manera indirecta, los reductores son normalmente 
especies inestables, como por ejemplo intermedios de reacción, radicales libres, 
etc. La distribución y el tamaño de las NPs se pueden variar de acuerdo a si se 
usa un agente reductor fuerte o uno débil. Los reductores fuertes como NaBH4, 
LiAlH4, generan rápidamente muchos centros de nucleación, reduciendo la tasa de 
crecimiento de los mismos, por lo cual, si se tiene un calentamiento homogéneo y 
una adecuada concentración de agente estabilizante, es posible tener NPs con 
una dispersión muy estrecha y de menor tamaño. Este tipo de reductores sin 
embargo hacen menos controlable la reacción y en algunos casos se obtienen 
productos poco estables. Por otro lado, los reductores débiles como el ácido 
ascórbico (AA) y el ácido cítrico (AC) no generan centros de nucleación tan 
rápidamente pero permiten un mayor control de la morfología ya que el 
crecimiento de los cristales dura más y es posible tener NPs más pequeñas bajo 
condiciones convencionales, ya que la reacción es más controlada. Los agentes 
reductores más comunes para la preparación de NPs metálicas son el NaBH4, 
hidrazina (N2H4), ácido ascórbico (AA), ácido cítrico (AC), dimetilformamida (DMF), 
hidrogeno (H2) y solventes como el etilenglicol (EG) en los métodos solvotermales. 
Adicionalmente se usan también hidruros metálicos como el NaH (específicamente 
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una mezcla de este y terc-butóxido de sodio, t-BuONa, donde el último actúa como 
activador del hidruro y promotor de la reducción) o el CaH2. 
En cuanto al agente estabilizante, este es normalmente una molécula anfifílica o 
surfactante, cuya finalidad es la de evitar la aglomeración de las NPs y controlar 
su crecimiento. Estas moléculas se adsorben sobre la superficie de las NPs, 
impidiendo la deposición de más átomos metálicos, restringiendo de ese modo su 
crecimiento. Se suelen emplear sustancias como la polivinilpirrolidona (PVP), 
polietilenglicol (PEG), gelatina, quitosano, diversos ácidos grasos, aminas de 
cadena larga, tioles de cadena larga y matrices poliméricas en el caso de la 
denominada síntesis por plantilla (También denominada template synthesis). Por 
otro lado, algunas síntesis se llevan a cabo en ausencia de estas sustancias, 
basándose mayormente en el papel estabilizante del solvente y del anión asociado 
al precursor empleado. 
La preparación de NPs puede darse por reducción directa o indirecta. Como 
ejemplos de métodos de reducción directa se tienen a la síntesis solvotermal, 
síntesis por microemulsión, electrosíntesis, síntesis en matriz polimérica y la 
síntesis simple por coprecipitación [28].  Estas rutas sintéticas, se basan en la 
reducción de los precursores metálicos por moléculas cuyo potencial de reducción 
es menor que el del ion metálico en cuestión y, el caso especial de la 
electrosíntesis, se aplica un voltaje para reducir a los iones metálicos. 
Al respecto de los métodos de reducción indirecta, como ejemplos se pueden citar 
a la síntesis fotoquímica, síntesis asistida por microondas (MW), síntesis 
sonoquímica (US) y la síntesis radiolítica gamma. Estos métodos, suelen 
denominarse también métodos físicos ya que se emplean fuentes de radiación o 
pulsos ultrasónicos que crean condiciones de reacción especiales. Estas 
condiciones únicas pueden ser temperaturas y presiones extremas, calentamiento 
homogéneo, interacción de la radiación con las moléculas, etc. Tales efectos 
producen cambios químicos sobre el medio, como ruptura de moléculas y 
reacciones secundarias que no se llevarían a cabo en condiciones normales, las 
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cuales generan especies reductoras inestables que reaccionan con los iones 
metálicos.  
VI.3 Técnicas de Caracterización Estructural 
VI.3.1 Espectrofotometría UV-Vis 
Es una técnica que ofrece una relativamente sencilla y efectiva forma de identificar 
y cuantificar compuestos orgánicos e inorgánicos. Opera bajo el principio de la 
absorción de fotones que promueven a las moléculas a estados excitados y, por 
tanto, es una técnica ideal para la determinación de propiedades electrónicas 
como la banda prohibida de un material [29]. Los espectrofotómetros UV por lo 
general tienen un diseño bastante sencillo y operan utilizando la ley de Lambert-
Beer (Fig. 1). 
 
Figura 1. Esquema general de un espectrofotómetro UV [30] 
Los análisis UV-Vis pueden ser llevados a cabo en NPs metálicas dispersas en un 
solvente o inmersas en una matriz aislante. En tales casos la absorción de la 
radiación incidente tiene lugar debido al efecto de resonancia de plasmón 
superficial (RPS) de las NPs. Los plasmones superficiales son esencialmente 
ondas de luz atrapadas en la superficie debido a la interacción con los electrones 
libres del metal [31]. 
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Cada tipo de NPs metálicas presenta una banda característica de RPS que 
aparece a una longitud de onda específica que depende de la naturaleza del 
metal, la matriz, el tamaño de las NPs y la distribución de las mismas. Así, la 
absorción de fosfinas sobre NPs Ag, provoca el ensanchamiento de la banda y un 
desplazamiento hacia el azul. En el caso de NPs de oro protegidas con 
alcanotiolatos, un cambio en el índice de refracción del solvente causa un 
desplazamiento hacia el rojo [32]. Estos ejemplos muestran que la quimisorción, la 
desorción de ligandos y otras reacciones superficiales similares, también pueden 
afectar la forma y la posición de la banda de RPS. 
Cabe notar que la fuerte banda de absorción de plasmón superficial de las NPs 
metálicas, no se observa en los espectros de sus contrapartes macroscópicas. 
Los espectros UV-Vis pueden dar también información acerca de propiedades 
ópticas dependientes del tamaño, particularmente a escala nanométrica y atómica. 
Esto se puede observar como ensanchamientos de las bandas y/o 
desplazamientos de las mismas. Cuando el tamaño de las NPs aumenta, el 
máximo de absorción se desplaza hacia longitudes de onda mayores y el ancho 
de banda crece [31].  
En el caso específico de las NPs tipo core-shell de metales, los espectros UV-vis  
muestran (por lo general) una única banda de RPS, situada entre las longitudes de 
onda características de los plasmones de los metales que constituyen las NPs (lo 
cual depende a su vez del medio y de los demás factores ya mencionados antes). 
La longitud de onda a la que aparece la banda de RPS depende principalmente de 
la composición de las NPs, la eficiencia del recubrimiento, el grosor de la capa 
depositada sobre los núcleos y la morfología de la misma. Así, cuando la capa 
depositada sobre los núcleos es suficientemente delgada, la banda de RPS, 
aunque aparece más cerca a la longitud de onda correspondiente al metal 
depositado, presenta un desplazamiento hacia la longitud de onda que 
corresponde al metal que actúa como núcleo, debido a una mayor exposición de la 
superficie interna y a un efecto de acoplamiento de plasmones. Por otro lado, si la 
capa depositada es demasiado ancha, la banda de RPS coincide con la del metal 
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externo. En relación a ello se puede citar el trabajo de Chang y su equipo, quienes 
sintetizaron NPs Au@Ag sobre un sustrato de silicio, evaluando mediante 
espectroscopia UV-vis (además de otras técnicas), la influencia de la cantidad 
usada de AgNO3 sobre las propiedades ópticas de las NPs (Fig. 2).  
 
Figura 2. Espectros UV-vis de NPs Au@Ag (a) y longitud de onda de máxima 
absorbancia del plasmón en función del volumen de AgNO3 utilizado (b) [33] 
En el trabajo de Chang se puede observar claramente como al incrementar la 
cantidad de AgNO3, la banda del plasmón superficial se desplaza a longitudes de 
onda menores, debido al aumento del grosor de la capa de plata depositada sobre 
el núcleo de oro.  
El mismo efecto se observa en NPs Cu@Ag. Como ejemplo, tómese el trabajo de 
Zhang, donde se observa que el espectro UV de las NPs (Fig. 3) solo presenta 
una banda a aproximadamente 400 nm, debido al grosor de la capa de plata 
depositada sobre el núcleo de cobre. 
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Figura 3. Espectro UV-Vis típico de NPs Cu@Ag [34] 
VI.3.2 Difracción de Rayos X (DRX) 
Es una técnica de rutina, utilizada en diversas áreas de la ciencia para la 
caracterización de solidos cristalinos y la determinación de su estructura. Cuando 
los rayos X interactúan con una fase cristalina, se genera un patrón de difracción 
como resultado de la interacción entre los rayos incidentes y la estructura atómica 
del sólido. Cada solido cristalino tiene una estructura atómica única y por lo tanto 
tiene también un patrón de difracción único y característico. Estos patrones 
pueden ser usados como “huellas dactilares” para la identificación de fases 
cristalinas [35]. 
Una vez que el material es identificado, los patrones obtenidos se pueden utilizar 
para determinar su estructura. Cuando los rayos X interactúan con átomos en dos 
planos y la diferencia de los caminos ópticos entre los rayos es igual a un múltiplo 
entero de la longitud de onda de la radiación, para un ángulo de incidencia 
determinado, ocurre una interferencia constructiva [36]. La ley de Bragg describe 
las condiciones para la interferencia constructiva en ciertas direcciones y la 
producción de rayos X dispersados y difractados. �� = ʹ݀ sen ߠ             ሺܧܿ�.   �ܫ. ͳሻ 
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Donde n es un número entero, Ȝ es la longitud de onda de los rayos x, d es la 
distancia de separación entre dos planos atómicos y ș es el ángulo de incidencia. 
Esta es la relación básica entre la distancia entre dos planos atómicos, la longitud 
de onda y el ángulo de incidencia en un análisis de difracción, conocida como ley 
de Bragg (Fig. 4).  
 
Figura 4. Representación gráfica de la ley de Bragg [37] 
Los difractogramas  de NPs metálicas por lo general son idénticos a los de sus 
congéneres micrométricos aunque a veces pueden presentar picos ligeramente 
más ensanchados y con un pequeño corrimiento. En el caso de NPs tipo 
core@shell, los difractogramas suelen mostrar los picos más intensos de los 
metales que constituyen las NPs y los corrimientos a veces son más notorios 
debido a una ligera mezcla de fases (que a su vez es mayor en NPs tipo aleación), 
cuya magnitud depende las condiciones específicas de cada proceso sintético.  
Las NPs Cu@Ag generalmente presentan picos a valores de 2ș de 
aproximadamente 43,316º, 50,448º y 74,124º para los planos (1 1 1), (2 0 0) y (2 2 
0) del cobre respectivamente y, en el caso de la fase de plata, a valores de 
38,114º, 64,441º y 77,395º, correspondientes a los planos (1 1 1),  (2 2 0) y (3 1 
1). [38]. Como ejemplo, se puede tomar el difractograma presentado en el trabajo 
de Chen y su equipo (Fig. 5), donde se pueden apreciar claramente todos los 
picos mencionados.  
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Figura 5. Difractograma de NPs Cu@Ag preparadas con microondas [39] 
VI.3.3 Fluorescencia de Rayos X (FRX) 
La fluorescencia de rayos X (FRX) consiste en emisión de rayos X secundarios 
(o fluorescentes) característicos de un material que ha sido excitado al ser 
“bombardeado” con rayos X de alta energía o rayos gama. El 
término fluorescencia se usa para denominar el fenómeno por el cual la absorción 
de radiación de una energía específica genera reemisión de radiación de una 
energía diferente, generalmente menor. Este fenómeno es muy utilizado 
para análisis elemental y análisis químico, particularmente en la investigación de 
metales, vidrios, cerámicos y materiales de construcción, así como en la 
de geoquímica, ciencia forense y arqueología [40]. En la figura 6 se muestra el 
esquema general de un equipo de FRX. 
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Figura 6. Esquema general de un equipo de FRX [41] 
El fundamento de esta técnica radica en la existencia de un sistema atómico con 
distintos niveles de energía y las posibles transiciones electrónicas entre ellos. Así, 
al exponer un material a rayos X de longitudes de onda cortas, los átomos que lo 
constituyen pueden ionizarse si la energía de la radiación incidente excede la 
del potencial de ionización de los átomos. Cuando los electrones de las capas 
internas son expulsados de un átomo, los electrones de las capas con menor 
energía de enlace llenan los huecos, pudiendo liberar radiación X equivalente a la 
diferencia de energía existente entre los niveles energéticos donde se 
encontraban los electrones. Los rayos X liberados durante esta transición son 
característicos de cada elemento y tienen una energía específica (± 2 eV) que 
depende de las transiciones producidas dentro del átomo. Así, si se bombardea 
una muestra determinada con radiación cuya energía supere la energía de enlace 
de los electrones de los átomos de los cuales está compuesta la muestra, y se 
detecta la energía y el número de rayos X característicos emitidos por cada 
elemento, es posible determinar la composición y las concentraciones 
proporcionales de dichos elementos.  
Cuando la energía de la radiación X que incide sobre un átomo es igual o mayor 
que la energía del nivel K, por ejemplo, puede producirse la expulsión de un 
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electrón de dicha capa K y las transiciones desde niveles superiores dan lugar a 
una serie de radiaciones características de longitudes de ondas similares que 
constituyen la serie K (se denominan Kα, Kβ,...), que es la serie de mayor energía. 
Si la vacante se produce en alguno de los subniveles de la capa L, las transiciones 
desde niveles superiores dan lugar a las radiaciones características de la serie L 
(Lα, Lβ,...). Lo mismo puede decirse para la capa M [42]. En la figura 7 se 
presenta un esquema general de las principales transiciones atómicas utilizadas 
para la caracterización de materiales en la espectrometría de fluorescencia de 
rayos X. 
 
Figura 7. Principales transiciones atómicas observadas en la fluorescencia de 
rayos X [43] 
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En este punto, cabe notar que aunque el número de radiaciones características 
posibles para cada elemento es grande, en la práctica la intensidad de muchas de 
ellas es muy pequeña (ya que probabilidad de que se produzca la transición 
electrónica que las origina es muy pequeña) y no se pueden registrar con los 
equipos de medida; además, el número de radiaciones que se registran se limita 
todavía más, debido a que la diferencia de energía entre algunas de ellas es tan 
pequeña que aparecen juntas. Esto hace que en la práctica, el espectro 
característico de un elemento se reduzca a dos o tres a radiaciones de la serie K, 
y de cuatro a diez de la serie L. Las radiaciones de la serie M en la zona normal de 
trabajo únicamente suelen aparecer para los elementos más pesados.  
Existen dos métodos comunes de espectroscopia de rayos X: Fluorescencia de 
rayos X de longitud de onda dispersiva (FRX-LOD o WD-XRF por sus siglas en 
ingles) y fluorescencia de rayos X de energía dispersiva (FRX-ED o ED-XRF por 
sus siglas en inglés) [44]. La principal diferencia entre ambos métodos es la 
manera en que los rayos X son medidos. La FRX-LOD usa un cristal para difractar 
los rayos X a distintas longitudes de onda, y los detectores son posicionados en 
varios ángulos para medir el número de rayos X difractados en cada ángulo. 
También se puede usar un solo detector si se lo mueve de manera que cubra 
todos los ángulos, ya que cada rayo con una energía determinada sale del cristal 
con un ángulo distinto. 
En la FRX-ED se usa un detector que colecta todos los rayos de todas las 
energías y los ordena de acuerdo a la cantidad de electrones liberados que 
chocan en la red del detector, hecha normalmente de silicio [44]. El número de 
electrones contados depende de la energía del rayo X incidente y de la interacción 
particular que dicho rayo tenga con red del detector. Para determinar de manera 
precisa la energía de los rayos X, el efecto de cada uno de los electrones 
producidos en cada evento que ocurre en el detector se convierte finalmente en 
una señal digital. Por tanto, el detector mide un rayo X a la vez. El resultado final 
es un espectro de energía vs cuentas en el que se aprecian las líneas 
características de cada elemento presente en la muestra (Fig. 8).  
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Figura 8. Espectro típico de FRX-ED [45] 
Para el análisis de NPs, la fluorescencia de rayos X se usa generalmente  en 
conjunto con la microscopia electrónica de barrido (MEB) y la microscopia 
electrónica de transmisión (MET). En tales equipos, los microscopios poseen un 
detector denominado EDS (espectroscopia de energía dispersiva o energy 
dispersive spectroscopy) que permite detectar los rayos X producidos por la 
interacción del haz de electrones del microscopio con los electrones de la muestra. 
Así, además de analizar morfológicamente la muestra, es posible estudiar su 
composición al mismo tiempo.  
Las muestras de NPs Cu@Ag pueden presentar diversas líneas de emisión de 
fluorescencia, dependiendo de la energía de los rayos X utilizados. En la figura 9 
se muestra como ejemplo, el espectro de fluorescencia de una muestra de NPs 
Cu@Ag, donde se pueden observar la línea Lα1 de plata a 2,984 keV y la línea 
Kα2 de cobre a 8,027 keV. 
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Figura 9. Espectro de FRX-ED de NPs Cu@Ag [46] 
VI.3.4 Microscopia Electrónica de Barrido (MEB)  
MEB (término usado también para referirse al microscopio electrónico de barrido) 
o SEM (Scanning electron microscopy) es un tipo de microscopia electrónica  
capaz de producir imágenes de alta resolución de la superficie de una muestra. 
Fue desarrollada para sobrepasar las limitaciones de la microscopia óptica y 
proveer una magnificación y resolución muy superior a los sistemas ópticos. 
La MEB es una poderosa herramienta para examinar e interpretar la 
microestructura de diversos materiales y es usada ampliamente en la ciencia de 
materiales. El principio del MEB se basa en la interacción entre un haz de 
electrones y la superficie del material objetivo, el cual debe ser un sólido. 
Debido a la manera de cómo se crean las imágenes en el MEB, estas tienen una 
característica apariencia tridimensional que es bastante útil para analizar la 
superficie de una muestra determinada. El filamento (cañón de electrones) usado 
en la MEB genera un haz de electrones en el interior de una cámara de vacío, 
donde las muestras son colocadas para su análisis. El haz es colimado por lentes 
condensadoras electromagnéticas, enfocado por lentes objetivo y barrido a través 
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de la superficie de la muestra mediante bobinas electromagnéticas de detección 
[47]. En la figura 10 se muestra un esquema general de un MEB. 
 
Figura 10. Esquema general de un microscopio electrónico de barrido [48] 
El método primario de formación de imagen se basa en la recolección de 
electrones secundarios que son liberados por la muestra. Los electrones 
secundarios son recolectados por un material de centelleo que produce destellos 
de luz al contacto con los electrones. Los destellos de luz son detectados y 
amplificados por un tubo fotomultiplicador. Así, mediante la correlación entre la 
señal emitida y la posición de escaneo del haz sobre la muestra, se puede formar 
una imagen en blanco y negro que es absolutamente similar a las que se pueden 
observar en los microscopios ópticos, gracias al efecto de iluminación y 
oscurecimiento de la superficie de la muestra por los electrones [47]. 
La MEB es una herramienta muy versátil debido a los diversos modos 
complementarios de formación de imagen que existen, tales como: 
1) Formación de imagen por detección de la corriente en la muestra: Se basa en la 
detección de la intensidad de la corriente eléctrica inducida en la muestra, por el 
haz de electrones, para formar una imagen. Se suele usar para observar defectos 
por debajo de la superficie de la muestra. 
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2) Formación de imagen por retrodispersión: Se basa en la detección de 
electrones de alta energía retrodispersados, es decir, aquellos que emergen con 
un ángulo de casi 180° con respecto a la dirección del haz. El rendimiento de los 
electrones retrodispersados es una función del número atómico promedio de cada 
punto en la muestra, y por lo tanto puede proporcionar información composicional.  
La amplificación o magnificación en un MEB puede ser controlada en un rango de 
6 órdenes de magnitud, de 10 a 500000 veces. A diferencia de los microscopios 
electrónicos y ópticos de transmisión, la ampliación de la imagen en el MEB no es 
una función de la potencia de los lentes objetivo. Los MEB pueden tener lentes 
condensadores y objetivo, pero su función es enfocar el haz en un punto, y no a la 
imagen de la muestra. Considerando que el cañón de electrones puede generar 
un haz con un diámetro suficientemente pequeño, un MEB podría, en principio, 
operar en su totalidad sin lentes condensadores y objetivo. Sin embargo no sería 
muy versátil ni se lograría una resolución muy alta. En un MEB, como en la 
microscopía de fuerza atómica (MSB o AFM por sus siglas en ingles), la 
ampliación es el resultado del aumento de la relación de las dimensiones de 
cuadricula en la muestra y la cuadricula en el dispositivo de visualización. 
Suponiendo que la pantalla tiene un tamaño fijo, es posible tener una mayor 
magnificación mediante la reducción del tamaño de la cuadricula en la muestra, y 
viceversa. Por lo tanto, la magnificación es controlada por la corriente suministrada 
a la bobinas deflectoras y no por la potencia del lente objetivo [49]. 
En el campo de la nanociencia, la MEB tiene gran relevancia ya que permite 
estudiar adecuadamente la morfología (debido al efecto 3D del contraste) de 
diversos tipos de nanomateriales y también su composición cuando el equipo 
cuenta con un detector EDS como se mencionó en el apartado III.3.3 sobre FRX. 
En la Figura 11 se muestra la micrografía MEB de una muestra de NPs Cu@Ag  
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Figura 11. Imagen MEB de NPs Cu@Ag [46] 
Actualmente se encuentran en el mercado microscopios capaces de realizar 
mediciones a diversos rangos de presión, permitiendo incluso realizar análisis a 
presión ambiental. Así, por ejemplo, los microscopios de la línea Quanta de la 
marca FEI (Field electron and ion Co.) permiten realizar tales análisis y poseen 
además diversos modos de muestreo. 
VI.3.5 Microscopia Electrónica de Transmisión (MET) 
La microscopia electrónica de transmisión, MET (aunque el termino también se 
usa para designar al propio microscopio), es una de las herramientas más 
importantes de la nanotecnología para la observación de nanomateriales con 
resolución subnanométrica (MET de alta resolución, METAR o HRTEM por sus 
siglas en ingles). En esta técnica la imagen de una muestra muy delgada es 
formada por un haz de electrones, el cual es irradiado a través de la muestra, a 
una densidad de corriente uniforme. El voltaje típico de aceleración en un MET 
operativo es de 80-200kV. Los electrones son emitidos mediante cañones de 
electrones termiónicos (filamentos de tungsteno o hexaboruro de lantano) o de 
emisión de campo (filamento de tungsteno). La apertura de iluminación y el área 
iluminada de la muestra son controladas por un conjunto de lentes 
condensadoras. La función de la lente objetivo es crear la imagen o formar el 
patrón de difracción de la muestra. Los patrones de difracción de electrones (modo 
de difracción) sirven para determinar la estructura cristalográfica de la muestra. El 
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modo de imagen se utiliza para estudiar el tamaño, morfología y distribución de 
NPs. La distribución de la intensidad de los electrones detrás de la muestra, es 
magnificada por un sistema de tres o cuatro lentes  y observadas en una pantalla 
fluorescente. La imagen es capturada en un plate fotográfico o cámara CCD [50]. 
En la figura 12 se muestra un esquema general de un MET. 
  
Figura 12. Esquema general de un microscopio electrónico de transmisión [51] 
La capacidad de análisis de los MET ha sido mejorada significativamente 
mediante la integración de diversas técnicas avanzadas con el instrumento. Entre 
estas técnicas se incluyen la espectroscopia de rayos X de energía dispersiva 
(EDX- Energy dispersive X-ray) y/o la espectroscopia de perdida de energía 
electrónica (EPEE o EELS por su nombre en inglés, electron energy-loss 
spectroscopy).    
Actualmente hay una creciente demanda de la producción de imágenes con 
resolución atómica en las que se puedan visualizar los arreglos estructurales de 
materiales cristalinos. En ese sentido, se necesita una muy alta magnificación para 
obtener imágenes a escala atómica con alta resolución y una muy conocida 
técnica para ello, es la METAR [52]. Al respecto, además de un alto voltaje de 
magnificación, se deben controlar muchos otros factores para obtener una imagen 
METAR de buena calidad. Primero, la alineación de la columna debe llevarse a 
cabo lo más precisamente posible. Este paso incluye el alineamiento del cañón de 
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electrones y las lentes condensadoras y la corrección del astigmatismo de las 
lentes condensadoras y objetivo. En segundo lugar, en un METAR solo se puede 
tener la imagen de la estructura cristalina de una material si se satisfacen ciertas 
condiciones, entra las cuales está la elección de un enfoque correcto, lo cual es un 
paso crucial. 
La MET al igual que la MEB tiene gran importancia en la caracterización de 
nanomateriales y debido a su mayor resolución permite estudiar nanoestructuras 
más pequeñas. Sin embargo, debido a que las imágenes producidas no tienen la 
característica apariencia 3D de las imágenes MEB, este tipo de microscopia se 
usa generalmente para hacer estudios de distribución de tamaños. En la Figura 13 
se muestra la micrografía MET de una muestra de NPs Cu@Ag 
 
Figura 13. Imagen MET de NPs Cu@Ag [53] 
VI.3.6 Dispersión dinámica de luz (DLS) 
La dispersión dinámica de luz (llamada algunas veces espectroscopia de 
correlación de fotones, dispersión de luz cuasi elástica o DLS por las siglas en 
ingles de “dynamic light scattering”) es una técnica utilizada para obtener perfiles 
de distribución de tamaños de partículas en suspensión o macromoléculas en 
solución [54]. Se basa en la variación en el tiempo de la intensidad de la luz 
dispersada por partículas afectadas por el movimiento browniano.  
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En 1964, Pecora demostró que las fluctuaciones temporales de la intensidad de 
luz contenían información del movimiento de las partículas, o más precisamente,  
del coeficiente de difusión traslacional D. Entonces, conociendo las relaciones 
matemáticas entre D y el diámetro d(H) de la partícula, es posible calcular este 
último [55]. 
En un experimento de DLS, una muestra diluida (de nanopartículas, por ejemplo) 
es irradiada con un haz de luz láser de longitud de onda λ0. El movimiento 
Browniano de las partículas en suspensión origina fluctuaciones temporales en la 
intensidad de la luz dispersada, Ișr(t), a un ángulo de medición, șr, como se indica 
esquemáticamente en la fig. 14. 
 
Figura 14. Esquema del movimiento browniano y las fluctuaciones de intensidad 
de luz que causa**. SLS: Static light scattering (Dispersión estática de luz) [56]  
El campo eléctrico dispersado (que depende de la posición) cambia 
constantemente, entonces la intensidad de luz fluctúa en el tiempo (la intensidad 
de luz dispersada es proporcional al módulo del campo eléctrico al cuadrado). Las 
fluctuaciones de la intensidad de luz son inversamente proporcionales al 
coeficiente de difusión traslacional de las partículas (con las pequeñas partículas 
moviéndose más rápidamente que las partículas más grandes) como se muestra 
                                                          
** Vista de esa manera, la intensidad de luz puede pensarse como compuesta por dos partes: i) una 
promediada en el tiempo; y ii) otra variable (o fluctuante) en el tiempo. 
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en la fig. 15, donde se observa que las fluctuaciones son de mayor frecuencia para 
partículas más pequeñas que se mueven rápidamente. 
 
Figura 15. Fluctuaciones de intensidad típicas para partículas grandes y pequeñas 
[56] 
En un análisis DLS, se necesita una medición precisa de la temperatura, por 
cuanto la viscosidad está relacionada con dicho parámetro, y por la evidente 
influencia de esta sobre el movimiento browniano de las partículas en estudio. 
Adicionalmente es necesario mantener estable la temperatura. 
La velocidad del movimiento browniano está definida por parámetro denominado 
coeficiente de difusión traslacional y simbolizado por la letra D. El tamaño de las 
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partículas se calcula a partir de dicho coeficiente, usando la ecuación de Stokes – 
Einstein: 
݀ሺܪሻ = ��͵�ߟܦ             ሺܧܿ�. �ܫ. ʹሻ 
Dónde: 
d(H) = Diámetro hidrodinámico 
D = Coeficiente de difusión traslacional 
k = Constante de Boltzman 
T = Temperatura absoluta 
Ș = Viscosidad 
El diámetro así calculado es el “diámetro hidrodinámico”, es decir el diámetro de 
una esfera con el mismo coeficiente de difusión traslacional que las partículas en 
estudio. Cabe notar que el coeficiente de difusión traslacional no solo depende del 
tamaño del tamaño de las partículas en cuestión, sino también de defectos y 
estructuras superficiales y de la concentración de los iones presentes en el medio 
de estudio (fuerza iónica). 
El tipo de iones y su concentración, pueden afectar la velocidad de difusión 
mediante el cambio del tamaño de la doble capa eléctrica, denominado longitud de 
debye. Así, un medio con baja conductividad producirá una doble capa de iones 
extendida alrededor de la partícula, teniendo como consecuencia una reducción 
de la velocidad de difusión y un incremento del diámetro hidrodinámico. De 
manera opuesta, en un medio con alta conductividad la doble capa eléctrica se 
verá suprimida y el diámetro hidrodinámico reportado será menor. Por otro lado, 
cualquier cambio en la estructura de una partícula puede afectar su velocidad de 
difusión lo cual se traducirá en un cambio de su tamaño aparente. De esa manera, 
una capa polimérica adsorbida sobre la superficie de una partícula, disminuirá su 
 31 
 
velocidad de difusión más que  si el polímero la estuviese rodeando sin presentar 
ningún tipo de adsorción. Adicionalmente, se tiene que la concentración de los 
iones presentes puede afectar la conformación de la capa polimérica, lo cual 
puede a su vez cambiar el tamaño aparente reportado, en varios nanómetros [57]. 
La técnica DLS es una importante herramienta para la caracterización del tamaño 
de nanopartículas y para la determinación grado de aglomeración de 
nanopartículas como una función del tiempo. El grado de aglomeración se puede 
determinar comparando los resultados del DLS con imágenes MET de la siguiente 
manera: En un sistema sin aglomeración, el diámetro medido con el DLS será 
similar o ligeramente mayor que el tamaño determinado por MET, mientras que en 
un sistema con aglomeración, el diámetro medido por DLS es generalmente 
mucho mayor que el medido por MET, y la distribución obtenida puede tener altos 
índices de polidispersión (alta variabilidad de tamaños). Los equipos actuales de 
DLS permiten caracterizar muchos sistemas coloidales en un rango aproximado 
de 0,1 nm a decenas de micrones. 
VI.3.7 Espectroscopia infrarroja (IR) 
Es un tipo de espectroscopia que se basa en el uso de la región infrarroja del 
espectro electromagnético para la caracterización (junto con otras técnicas) y 
cuantificación de diversas sustancias, orgánicas e  inorgánicas. Es usada para 
obtener información acerca de la estructura de diversas sustancias o para 
determinar la pureza de un compuesto conocido. 
La espectroscopia infrarroja se basa en el hecho de que las moléculas tienen 
frecuencias a las cuales rotan y vibran, es decir, los movimientos 
de rotación y vibración moleculares tienen niveles de energía discretos (modos 
normales vibracionales). Las frecuencias resonantes o frecuencias 
vibracionales son determinadas por la forma de las superficies de energía 
potencial molecular, las masas de los átomos y, eventualmente por 
el acoplamiento vibracional asociado [58]. Para que un modo vibracional en una 
molécula sea activo al IR, debe estar asociado con cambios en el dipolo 
 32 
 
permanente. En particular, en las aproximaciones de Born - Oppenheimer y 
armónicas, por ejemplo, cuando el Hamiltoniano molecular correspondiente 
al estado electrónico puede ser aproximado por un oscilador armónico en la 
vecindad de la geometría molecular de equilibrio, las frecuencias resonantes son 
determinadas por los modos normales correspondientes a la superficie de energía 
potencial del estado electrónico de la molécula. Sin embargo, las frecuencias 
resonantes pueden estar en una primera aproximación relacionadas con la fuerza 
del enlace, y la masa de los átomos a cada lado del mismo. Así, la frecuencia de 
las vibraciones puede ser asociada con un tipo particular de enlace. 
Las bandas de absorción en el infrarrojo no son altamente estrechas y hay varios 
factores que contribuyen al ensanchamiento de estas. Para gases, se tiene el 
efecto Doppler, en el cual la radiación cambia de frecuencia cuando la fuente de la 
misma se mueve hacia o lejos del observador. También se tienen ensanchamiento 
de bandas debido a colisiones entre moléculas. Otra fuente de ensanchamiento es 
el limitado tiempo de vida de los estados implicados en una transición específica 
[58].  
En el espectro IR hay tres regiones que son de interés. Los rangos de estas se 
pueden expresar en longitudes de onda o en números de onda. Las regiones son: 
IR cercano (IRC o NIR por sus siglas en ingles), IR medio (IRM o MIR por sus 
siglas en inglés) e IR lejano (IRL o FIR por sus siglas en inglés). Sus rangos se 
muestran en la tabla 1. 
Tabla 1. Rangos de las 3 regiones del espectro infrarrojo, en longitud de onda y 
número de onda 
Región Rango en  µm Rango en número de onda (cm-1) 
IRC 0,7 - 2,5 14000 - 4000 
IRM 2,5 - 25 4000 - 400 
IRL 25 - 300 400 -10 
La primera región (IRC) permite el estudio de sobretonos y vibraciones 
harmónicas o combinadas. Con el IRM se estudian vibraciones fundamentales y la 
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rotación – vibración de la estructura de pequeñas moléculas. Por su parte el IR 
lejano requiere el uso de fuentes y materiales ópticos especiales. Es utilizado para 
el análisis de compuestos orgánicos, inorgánicos u organometálicos que 
contengan átomos pesados (masa atómica superior a 19) y proporciona 
información útil en estudios estructurales [59] 
La gran mayoría de moléculas presenta bandas de absorción en el IRM y por ello 
la espectroscopia asociada a esta región es la más usada. Cabe indicar también 
que la mayoría de las absorciones intensas observadas en un espectro en el IRM, 
corresponden a transiciones fundamentales [60]. Como ejemplo, en la figura 16 se 
muestra el espectro IR de una muestra de ácido L- ascórbico, obtenido usando KI 
como soporte. 
 
Figura 16. Espectro IR de una muestra de octano [61] 
En el caso de NPs metálicas en general, la espectroscopia IR se emplea para 
estudiar la capa orgánica protectora que generalmente cubre a las mismas o que 
las funcionaliza de algún modo. Así, es posible determinar, por ejemplo, si el 
agente protector ha formado algún tipo de complejo en la superficie del metal, ha 
reaccionado durante el proceso de síntesis o luego de un tratamiento térmico, o 
simplemente si aún se encuentra presente luego del lavado de las NPs. Se puede 
tomar como ejemplo el trabajo de Zhao y su grupo, quienes sintetizaron NPs 
Cu@Ag, usando β-ciclodextrina como agente protector. El espectro IR obtenido 
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luego del lavado de las NPs (Fig. 17), indicó que la β-ciclodextrina había sido 
aparentemente removida en su totalidad. 
 
 
Figura 17. Espectro IR de la β-ciclodextrina (a) y de las NPs Cu@Ag (b) [46] 
VI.4 Nanopartículas de cobre 
El cobre, al igual que otros metales nobles, presenta alta conductividad térmica y 
eléctrica, lo cual lo hace un candidato perfecto para su aplicación en sistemas 
electrónicos y tintas conductoras. Así, en los últimos años, las NPs Cu han atraído 
mucho el interés de diversos grupos de investigación (en comparación con las 
demás NPs metálicas) debido a que poseen propiedades muy útiles y similares a 
las de las NPs de oro y plata, pero a un menor costo. De esta manera, el cobre, a 
nivel macro y nanométrico, presenta propiedades bactericidas que pueden ser 
utilizadas para la elaboración de materiales con características antibacteriales, a 
un menor precio que con NPs Ag. Sin embargo, las NPs Cu son altamente 
reactivas, por lo cual la principal dificultad de su síntesis es la facilidad con que 
tienden a oxidarse, formando Cu2O y/o CuO durante y después de su preparación. 
Así, tal problema es objeto de muchos estudios y diversos grupos de investigación 
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han propuesto la estabilización de NPs Cu con capas de moléculas orgánicas, 
materiales semiconductores, y  metales, por dar un ejemplo [62]. 
Actualmente las NPs Cu son utilizadas en diversas áreas de la industria. Entre los 
principales usos que tienen estas se pueden nombrar los siguientes ejemplos [63]: 
- Como agentes antibacteriales en textiles, plásticos y recubrimientos. 
- Suplementos dietéticos de cobre con características de distribución 
eficiente. 
- Fabricación de metales y aleaciones de alta resistencia. 
- Blindaje contra la Interferencia electromagnética (EMI). 
- Fabricación de disipadores de calor y materiales con alta conductividad 
térmica. 
- Catalizador eficiente de diversas reacciones químicas y para la síntesis de               
metanol y glicoles. 
- Fabricación de tintas conductoras diseñadas para reemplazar a los metales 
nobles de alto costo usados en la industria de la impresión electrónica.  
- Recubrimiento conductor de metales y materiales no ferrosos. 
- Aditivo lubricante nanometálico. 
VI.4.1 Síntesis y caracterización 
Las NPs Cu pueden ser fabricadas usando numerosos métodos, como por 
ejemplo la síntesis por micela inversa [64],  método de poliol [65], precipitación 
simple a partir de soluciones acuosas y no acuosas de sales de cobre [66] 
(normalmente con un reductor como ácido ascórbico o NaBH4), descomposición 
térmica de complejos de cobre [67], ablación laser [68], síntesis asistida por 
microondas [69], síntesis asistida por ultrasonido [70] y la deposición 
electroquímica [71]. Este último método es considerado por muchos como uno de 
los más adecuados y sencillos. En él se usa una solución acuosa de sulfato de 
cobre u otra sal, y aditivos específicos como por la PVP para prevenir la 
agregación. En la figura 18 se pueden apreciar los estadíos por los que pasan los 
iones Cu2+ antes de reducirse completamente y formar NPs.  
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Figura 18. Fases de la reducción de una solución de Cu2+ (a), primero a Cu1+ (b) y 
luego a Cu metálico nanoparticulado (c) [72] 
La caracterización de NPs Cu se realiza normalmente por DRX y espectroscopia 
UV-Vis. La caracterización morfológica se lleva a cabo MEB y MET. Los espectros 
UV-Vis de estas NPs presentan una banda de RPS a aproximadamente 580 nm  
(dependiendo del medio y de la forma de las NPs (Fig. 19).  
 
Figura 19. Espectro UV-vis típico de NPs Cu. Se observa la banda de RPS a 
aproximadamente 580 nm [73] 
Los difractogramas de cobre nanoparticulado (Fig. 20) son muy parecidos a 
cualquier espectro de polvo de cobre (Fig. 21), solo que por lo regular presentan 
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difracciones más anchas. Estos picos se presentan a valores de 2ș de 
aproximadamente  43,6°; 50,8°  y 74,4°.  
 
Figura 20. Difractograma de NPs Cu con sistema FCC. Se muestran los índices 
de Miller de las tres difracciones más intensas [68] 
 
Figura 21. Difractograma simulado del estándar JCPDS, copper file No. 04–0836,  
de una muestra de polvo de cobre [74] 
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Las imágenes MEB y MET  (fig. 22) sirven para estudiar la Morfología y la 
distribución de tamaños de las NPs. 
  
Figura 22. Imágenes MEB (izquierda) y MET (derecha) de una muestra de NPs 
Cu esféricas [75] 
VI.5 Nanopartículas de plata 
Desde la antigüedad la plata ha sido utilizada medicamente por sus efectos 
antibacterianos. Cuando la plata se encuentra a escala nanométrica tales 
características bactericidas aumentan considerablemente y se puede observar 
además la aparición de nuevas e interesantes propiedades ópticas, térmicas, 
eléctricas, magnéticas y químicas [76]. Estas propiedades hacen que las NPs Ag 
tengan un alto potencial de aplicación en diversas áreas tecnológicas, sin 
embargo, en nuestro país actualmente los trabajos de investigación que se vienen 
desarrollando aún están enfocados principalmente en aprovechar sus propiedades 
bactericidas. El efecto bactericida de las NPs Ag se basa en el hecho de que el 
aumento de la relación área/volumen del metal en tamaño nanométrico también 
aumenta la capacidad de anclaje y el efecto oligodinámico que tiene sobre los 
agentes microbianos. La explicación más difundida sobre la actividad bactericida 
de las NPs Ag sostiene que estas se anclan a la pared celular de las bacterias 
para luego penetrarlas y causar cambios estructurales en la membrana celular, 
tales como cambios en la permeabilidad de la misma, mediante la defosforilación 
de sustratos peptídicos clave en residuos de tirosina, lo cual deviene en la muerte 
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del organismo [77][78]. Algunos estudios sostienen además que estas NPs 
pueden actuar además como agentes antivirales [79]. 
Entre las NPs de metales nobles, las de plata actualmente tienen una gran 
demanda por su aplicación en la industria de la electrónica [80], catálisis [81], en 
recubrimientos [82] y como aditivos para la elaboración  de productos con 
características bactericidas [83] (plásticos, textiles, jabones, lavadoras, hidrogeles 
etc). Sus propiedades ópticas también las hacen ideales para su aplicación en la 
ERSM [84]. También son usadas como sensores moleculares [85], biológicos [86] 
y en el transporte eficiente de fármacos [87]. Una aplicación cada vez más común 
es el uso de NPs Ag en la fabricación de materiales textiles con propiedades 
bactericidas, recubrimientos antimicrobianos, teclados antibacterianos, apósitos 
para heridas, y dispositivos biomédicos que ahora contienen NPs Ag que liberan 
continuamente un bajo nivel de iones de plata para proporcionar protección contra 
diversas bacterias. En la figura 23 se muestra la diferencia entre la apariencia de 
una solución de nitrato de plata y una suspensión coloidal acuosa de NPs Ag.  
 
Figura 23. Solución precursora de nitrato de plata (izquierda) y solución coloidal 
NPs Ag (derecha) [88] 
VI.5.1 Síntesis y caracterización 
La síntesis de NPs Ag puede llevarse a cabo por diversos métodos, tanto físicos 
como químicos. Entre los métodos sintéticos más importantes se encuentran la 
ablación laser [89], síntesis sonoquímica [90], síntesis fotoquímica [91], síntesis 
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radiolítica gamma [92],  síntesis asistida por microondas [93], electrosíntesis [94], 
síntesis por microemulsión [95], método solvotermal [96], síntesis en matriz 
polimérica [97] (A veces denominada síntesis por plantilla o template synthesis) y 
la descomposición térmica [98]. Actualmente, sin embargo, hay una enorme 
tendencia a utilizar los llamados “métodos verdes” para la síntesis de NPs Ag. 
Estos métodos se basan en la utilización de extractos de plantas [99] o bacterias 
[100] para la síntesis de las NPs. Cuando se usan bacterias el método se 
denomina biosíntesis. De igual manera, existe una clara tendencia de usar agua 
como solvente, independientemente del método empleado. 
Al igual que las NPs Cu, la caracterización de NPs Ag se realiza de manera 
rutinaria por DRX y espectroscopia UV-Vis, mientras que los estudios de tamaño, 
distribución y morfología se llevan a cabo mediante MEB y MET. 
Los espectros UV-Vis de las NPs Ag presentan una banda característica de RPS a 
aproximadamente 420 nm (Fig. 24), cuya forma, posición e intensidad dependen 
de la forma, la distribución, el tamaño y el grado de agregación de las NPs.   
 
Figura 24. Espectro UV-Vis de absorción de NPs esféricas de plata obtenidas con 
distintos agentes reductores [101] 
Los difractogramas de las NPs Ag y los polvos de plata (Fig. 25) presentan los 
mismos picos a aproximadamente a 2ș= 38,45°, 44,48°, 64,69°, 77,62° y 81,83º, 
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correspondientes a los planos [111], [200], [220] y [311] y [222]. Sin embargo, los 
picos de los difractogramas de NPs Ag suelen estar más ensanchadas. 
 
 
Figura 25. Comparación del patrón de difracción de una muestra de NPs Ag con 
sistema FCC (a) con  (b) el estándar JCPDS file No. 04-0783 [102] 
 
Las imágenes MEB y MET (Fig. 26) sirven para estudiar la Morfología y la 
distribución de tamaños de las NPs. 
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Figura 26. Imágenes MEB [103] y MET [104] de muestras de NPs Ag 
VI.7 Nanopartículas bimetálicas  
Las NPs bimetálicas son materiales compuestos de dos metales y cuyas 
propiedades pueden diferir mucho de las de sus contrapartes de un solo 
componente. Poseen propiedades electrónicas, magnéticas, catalíticas y de 
estabilidad mejoradas, con respecto a las de sus análogos de un componente, lo 
cual ha hecho que en los últimos años estos materiales hayan captado 
considerable atención de muchos grupos de investigación [105]. 
Las NPs bimetálicas pueden ser de tres tipos: nanoaleaciones, 
bicompartimentales y de tipo core@shell. Las primeras son partículas en las que 
los átomos de los dos metales involucrados se encuentran formando una sola 
estructura cristalina, de igual forma como sucede como una aleación en bulk. Las 
bicompartimentales son aquellas en las que las fases de ambos metales están 
separadas pero se encuentran formando una sola partícula. Finalmente, las NPs 
tipo core@shell son aquellas en las que las uno de los metales se encuentra 
recubierto por una delgada capa del otro. 
Las NPs bimetálicas en general, presentan propiedades que pueden cambiar 
considerablemente variando sus constituyentes, la composición porcentual de los 
mismos o la forma de la partícula, a diferencia de lo que sucede con las NPs de un 
solo metal, en las que un cambio en su forma no afecta de manera crítica sus 
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propiedades. Entre las aplicaciones que tienen estos materiales están la mejora de 
la estabilidad química de coloides, mejora de las propiedades de luminiscencia, 
biosensores, transporte de fármacos, catálisis, aplicaciones en optoelectrónica etc. 
VI.7.1 Nanopartículas core@shell 
Las NPs tipo core@shell, constituyen una clase especial de nanocompositos. 
Consisten en partículas concéntricas en las que las partículas de un material están 
cubiertas por una capa delgada de otro material, mediante procedimientos 
especializados. Son materiales altamente funcionales con propiedades que 
pueden ser direccionadas y que son bastante diferentes y/o mejores, con respecto 
a las del núcleo o las de la capa externa. Las propiedades de estas NPs pueden 
ser modificadas de forma crítica, cambiando los materiales que las constituyen, la 
proporción entre el core y la capa externa (composición) o la forma de las mismas 
[106]. 
Las NPs core@shell pueden ser sintetizadas usando prácticamente cualquier 
material, como semiconductores, metales o aislantes. En ese sentido, pueden ser 
sintetizadas en una variedad de combinaciones como dieléctrico-metal, dieléctrico-
semiconductor, dieléctrico-dieléctrico, semiconductor-metal, metal-metal, 
semiconductor-semiconductor, metal-dieléctrico, etc. En el presente trabajo solo 
se trataran las NPs metal@metal y en específico las NPs Cu@Ag [105]. 
Entre las aplicaciones que se le dan a este tipo de nanomateriales están su uso 
como marcadores fluorescentes para diagnósticos, su uso en catálisis, inhibición 
de la fotodegradación, mejoramiento de la fotoluminiscencia, creación de cristales 
fotónicos, preparación de bioconjugados, estabilidad coloidal de NPs,  etc. 
VI.7.1.1 Síntesis de nanopartículas metal@metal 
Las NPs metal@metal pueden ser sintetizadas por diversos métodos, los cuales 
se basan generalmente en la formación de núcleos que luego sirven como 
sustratos o catalizadores para el crecimiento o deposición de la capa externa. 
Entre los principales métodos que se usan actualmente están: la deposición en 
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fase vapor, la síntesis electroquímica (deposición electrolítica), la reducción 
química y el método “electroless plating”, siendo este último uno de los más 
promisorios para la síntesis de las NPs núcleo@capa, por su simplicidad y 
eficiencia. 
VI.7.1.2 Recubrimiento no electrolítico  
El recubrimiento no electrolítico o “Electroless plating”, es un término acuñado por 
Brenner y Ridell [107] en 1946, para describir la reducción espontanea de iones, 
formando partículas y films en ausencia de una fuente externa de corriente 
eléctrica. Este método ha atraído mucho interés debido a su simplicidad, eficacia, 
bajo costo, alto rendimiento y a que no se necesita equipos elaborados para 
llevarse a cabo. Es aplicable a un amplio rango de combinaciones metal/substrato, 
incluyendo las combinaciones metal/metal, metal/semiconductor y metal/aislante. 
Esto es particularmente útil cuando se trata de que el metal se deposite en 
regiones electrónicamente aisladas del sustrato,  tal como sucede en la placa de 
un circuito, por ejemplo.  
En la literatura se usa comúnmente el término “electroless plating” para describir 
indistintamente tres mecanismos de recubrimiento fundamentalmente diferentes. 
Tales mecanismos incluyen los procesos autocatalíticos, catalizados por el 
sustrato y de desplazamiento galvánico (inmersión). Los tres mecanismos se 
describen a continuación: 
a) Los baños de deposición autocatalítica son comúnmente empleados en la 
fabricación de dispositivos electrónicos y por lo general contienen una sal 
metálica, un ajustador de pH, un agente complejante, un agente reductor y varios 
aditivos más. Una vez iniciado el proceso, las especies metálicas reducidas sirven 
para catalizar la subsecuente reducción de las sales metálicas (Fig. 27a).  
b) De forma similar,  los baños de la deposición catalizada por la superficie del 
sustrato también contienen una sal del metal y un agente reductor, pero la 
reducción del metal es facilitada en la superficie del sustrato y una vez que termina 
el recubrimiento, los iones del metal dejan de reducirse (Fig. 27b).  
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c) Por otro lado, el desplazamiento galvánico (denominado también como reacción 
de transmetalación redox en la literatura) procede de una manera totalmente 
distinta, ya que la deposición es llevada a cabo en ausencia de un agente reductor 
externo; los electrones reductores son derivados de los electrones de enlace de la 
superficie del sustrato (Fig. 27c). La deposición procede hasta que los iones 
oxidados del sustrato dejan de permear hacia la solución, a través de la capa 
metálica que ha sido depositada, o hasta que se forme una capa dieléctrica de 
óxido del sustrato que impida la transferencia de electrones. 
 
Figura 27. Proceso de la deposición no electrolítica: (a) Autocatalítico: el metal 
noble (b) Catalizado por el sustrato (c) Desplazamiento galvánico [108] 
 
De los tres mecanismos mencionados, es el desplazamiento galvánico el que se 
usa para la síntesis de NPs core@shell. El principal requisito es que el potencial 
de reducción del metal que se va a depositar, sea mayor que el del que actúa 
como núcleo. Así, en el caso de las NPs Cu@Ag, el potencial de reducción del par 
Ag+ - Ag0 es mayor que para los pares Cu2+ - Cu0, Cu2+ - Cu+, y Cu+ - Cu0, tal y 
como se puede apreciar en las reacciones 1,2 3 y 4. 
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��+ + ݁−    →    ��0      ܧ�ሺ�ሻ = Ͳ,8Ͳ              ሺ���. ��. ૚ሻ ܥ�+ + ݁−   →   ܥ�0    ܧ°ሺ�ሻ = Ͳ,ͷʹ                   ሺ���. ��. ૛ሻ ܥ�2+ + ʹ݁−   →   ܥ�0     ܧ° ሺ�ሻ = Ͳ,͵Ͷ             ሺ���. ��. ૜ሻ ܥ�2+ + ݁−   →   ܥ�+    ܧ°ሺ�ሻ = Ͳ,ͳ͸                 ሺ���. ��. ૝ሻ 
La ruta sintética que sigue la preparación de NPs Cu@Ag por este método ser 
puede dividir de manera general en dos pasos:  
a) El primero de ellos consiste en la preparación de las NPs que actuarán como 
núcleo, pudiéndose usar cualquier método para ello. En este punto es importante 
tomar en cuenta los agentes reductores, estabilizantes y quelantes (si es que se 
pretende usarlos) que se van a usar ya que estos pueden adsorberse sobre la 
superficie de las NPs y dificultar la deposición del segundo metal. Por lo general 
se emplean reducciones simples con reductores orgánicos como el ácido 
ascórbico o el ácido cítrico (o citrato de sodio), siendo este último usado por su 
característica de actuar como agente multifuncional (reductor, estabilizante, 
quelante, etc.) y por su facilidad de remoción en comparación con otros 
compuestos usados como el CTAB (bromuro de hexadeciltrimetilamonio), el 
hidrato de hidracina (N2H4.H2O), NaBH4, EDTA y PVP. Cabe notar que también se 
ha reportado que el ácido cítrico puede suprimir la precipitación de hidróxido de 
cobre en la reacción de desplazamiento de Cu-Ag [38].  
b) El segundo paso consiste en llevar a cabo la reacción de desplazamiento 
galvánico. Este paso aunque es un proceso espontaneo requiere del control de 
ciertos parámetros como la temperatura, la tasa de desplazamiento o la activación 
de la superficie del metal que actúa como reductor. En cuanto a la temperatura, lo 
más común es que la reacción se lleve a cabo a temperatura ambiente o a 40ºC, 
aunque algunos autores han reportado reacciones de recubrimiento llevadas a 
cabo a 60ºC o 70ºC. La tasa de desplazamiento tiene un papel bastante relevante 
en este tipo de reacciones y se suelen usar amoniaco (complejos amino) o EDTA 
para ello, siendo el primero el más usado por la mayoría de autores. En tales 
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casos el pH es generalmente ajustado a 11. Finalmente, la activación de la 
superficie del metal reductor se usa para asegurar una deposición más eficiente y 
compuestos como el amoniaco cumplen este rol. Al respecto, autores como Xu 
[109] afirman que aunque el amoniaco puede controlar la tasa de desplazamiento, 
los complejos amino de cobre pueden adsorberse preferencialmente sobre la 
superficie de las NPs Cu, dificultando la deposición de la plata y dando lugar a una 
estructura de cúmulos. 
VI.7.1.3 Nanopartículas Cu@Ag 
Son NPs con un núcleo de cobre y una capa de plata. Han cobrado gran interés 
en los últimos años, debido a la gran variedad de aplicaciones que tienen en 
dispositivos electrónicos, óptica, catálisis, y en la ERSM. 
La síntesis de este tipo de NPs tiene gran importancia, debido a que es posible 
tener las propiedades catalíticas, conductoras, bactericidas y de mejoramiento de 
las señales Raman de ambos metales en un rango espectral más amplio, al 
mismo tiempo.  Por otro lado, hasta el momento han demostrado ser la manera 
más eficiente de estabilizar las NPs Cu contra la oxidación. Cabe notar que 
aunque esto último también se puede lograr mediante la síntesis de 
nanoaleaciones de Cu/Ag, el efecto de estabilización se considera menor por la 
mayor exposición del cobre. Su importancia radica también en que es posible 
tener las cualidades conductoras de las NPs Ag, pero a un menor costo, debido a 
que poseen un núcleo de cobre [110]. 
La síntesis de NPs Cu@Ag se realiza de manera general en dos pasos, los cuales 
implican en primer lugar la formación de las NPs Cu y en segundo lugar la 
deposición de la capa de plata. Estas NPs se pueden sintetizar por pocos 
métodos, tales como la deposición fase vapor, síntesis de poliol asistida vía 
microondas y recubrimiento no electrolítico. A continuación se describirán 
brevemente los métodos de deposición en fase vapor y poliol, ya que el método de 
recubrimiento no electrolítico aplicado a la síntesis de NPs Cu@Ag ya fue descrito. 
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a) La síntesis de NPs Cu@Ag por deposición en fase vapor se desarrolla en dos 
pasos. El primero consiste en la deposición del cobre sobre un sustrato que suele 
ser carbón o silicio. Luego, en un segundo paso, se deposita una capa de plata 
sobre las NPs Cu depositadas en el sustrato. 
b) La síntesis de poliol asistida vía microondas, aunque se reporta como un 
método distinto de los otros dos, podría tratarse también como una variante del 
recubrimiento no electrolítico. Este método en una primera etapa, consiste en la 
síntesis de las NPs Cu mediante la reducción con un poliol (aunque también 
puede ser un alcohol simple) y el calentamiento por microondas. En el segundo 
paso se agrega una solución del precursor de plata y se irradia nuevamente la 
mezcla para que se produzca el recubrimiento. Así, aunque probablemente se 
tenga un mecanismo complejo, los efectos térmicos y no térmicos de las 
microondas, y el efecto reductor del poliol,  es posible que el recubrimiento de las 
NPs Cu por desplazamiento galvánico (recubrimiento no electrolítico) tenga un 
papel principal en la conducción de todo el proceso, a través de un recubrimiento 
inicial, seguido del crecimiento de la capa de plata mediante su reducción por el 
alcohol. 
En cuanto a la caracterización de estas NPs, como ya se mencionó en el apartado 
III.3.2, sus difractogramas muestran picos característicos de NPs Cu y Ag (Fig. 28) 
a valores de 2ș de aproximadamente 43,316º, 50,448º y 74,124º para los planos 
(1 1 1), (2 0 0) y (2 2 0) del cobre respectivamente y, en el caso de la fase de 
plata, a valores de 38,114º, 64,441º y 77,395º, correspondientes a los planos (1 1 
1),  (2 2 0) y (3 1 1).  
 49 
 
 
Figura 28. Difractograma típico de NPs Cu recubiertas con plata [111] 
Su espectro UV-vis, por lo general, presenta una única banda situada, por lo 
general, entre las bandas de máxima absorción de las NPs Cu y Ag, y cuya 
posición exacta depende mucho (aparte del contenido de cobre o de la 
composición en general) del grosor de la capa de plata depositada. De esa 
manera, si la capa es suficientemente ancha, las NPs mostraran un espectro UV-
Vis con una única banda de NPs Ag, corrida unos pocos nanómetros hacia el rojo 
(Fig. 29). En este punto, cabe mencionar que el efecto de la composición en 
general de las NPs sobre el espectro UV es más evidente en NPs tipo aleación, en 
las que hay una mayor interacción de los plasmones de Ag y Cu, como se muestra 
en el trabajo de Rahman et al (Fig. 30). 
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Figura 29. Espectro UV-vis de absorción de una muestra de NPs Cu@Ag en una 
proporción atómica de 1/8 (Ag/Cu) [112] 
  
Figura 30. Espectros UV-Vis de muestras de NPs Cu-Ag tipo aleación preparadas 
con distintas composiciones [113] 
Para el estudio morfológico se usan el MEB y el MET como ya se mencionó en los 
apartados III.3.5 y III.3.6. Con el MEB se  puede estudiar detalladamente la 
morfología de las NPs obtenidas (Fig. 31), mientras que el MET aparte de usarse 
para estudios de distribución, permite observar la capa de plata sobre los núcleos 
de cobre, como lo muestran Kim et al (Fig. 32) en su trabajo sobre síntesis de NPs 
Cu@Ag para la fabricación de circuitos impresos.  
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Figura 31. Imagen MEB de una muestra de NPs Cu@Ag preparada a una relación 
molar de [Cu]/[Ag] = 1/2 [114] 
 
Figura 32. Imagen MET de una muestra de NPs Cu@Ag preparada a una relación 
molar de [Cu]/[Ag] = 1/2 [114] 
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VII.- ANTECEDENTES 
VII.1 Síntesis de Nanopartículas de cobre  
Los métodos sintéticos para obtener NPs Cu se han venido estudiando durante 
años y, actualmente, aún se siguen realizando estudios relacionados con la 
síntesis de las mismas, principalmente haciendo variaciones de métodos ya 
establecidos. Entre algunos ejemplos se pueden citar los trabajos de P. L. Nayak 
[115], quien realizó un estudio para determinar la eficacia de las Cu NPs 
sintetizadas por reducción con extracto de kion, usando distintos precursores; 
Shlomo Magdassi [116] y su equipo, quienes sintetizaron Cu NPs en presencia de 
NPs Ag como catalizadoras y usando monohidrato de hidrazina como reductor; 
Robert Prucek [117], quien realizo la síntesis de NPs Cu con borhidruro de sodio, 
en presencia de poliacrilato de sodio como agente estabilizante, y Beteley T. 
Meshesh y su equipo [118], quienes sintetizaron NPs Cu mediante el método 
poliol, usando 1-hexadecilamina como agente estabilizante.  
De acuerdo a lo encontrado, se tiene que la mayoría de los trabajos realizados en 
la actualidad están direccionados de cierta forma hacia la química verde y se 
llevan a cabo en medio acuoso [119, 120, 121, 122], usando NaBH4 [123, 124, 
125, 126, 127] o KBH4 [128] como principal agente reductor. Asimismo el 
Etilenglicol [129] sigue siendo también uno de los medios más usados para la 
síntesis de NPs Cu. Los métodos sintéticos que más destacan son la 
electrosíntesis [130, 74, 131, 132, 133], la síntesis asistida vía microondas [134, 
135, 136, 73, 137],  la descomposición térmica [138, 139] y por supuesto la ya 
mencionada reducción con NaBH4. Los métodos de reducción con extractos de 
plantas aún se siguen estudiando [140]. 
Entre las áreas de mayor interés, se encuentra la síntesis de nanocompositos de 
cobre. Entre los trabajos de más importancia se pueden citar los de I. Firkowska 
[141],  quien estudio el efecto de la modificación de la superficie de nanotubos de 
carbono (NTCs) mediante oxidación y anclaje de sulfonato de poliestireno, en las 
propiedades térmicas de compositos de NPs Cu – NTCs; A. Liu et al. [142], 
quienes sintetizaron nanocompositos de polianilina - Cu mediante el método de 
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explosión eléctrica de filamentos; Chen-Yu Kao y su grupo [143], quienes 
sintetizaron nanompositos de Fe – Cu mediante reducción química, con NaBH4, 
para su aplicación en la fabricación de electrodos para baterías alcalinas 
recargables; M. Sharifirad [144], quien con su grupo realizó la síntesis de 
nancompositos de poli(4-4-diaminosulfon) con varios metales, entre ellos el cobre.    
VII.2 Síntesis de Nanopartículas de plata  
Al igual que con el cobre, la síntesis de NPs Ag ha sido ampliamente estudiada a 
lo largo de los años. Sin embargo, nuevamente igual que con las NPs Cu y con 
otras NPs metálicas, aun se siguen estudiando nuevas variantes de métodos ya 
establecidos, teniendo la gran mayoría de estos estudios la característica común 
de usar agua como solvente. Así, actualmente se puede decir que existe una clara 
tendencia hacia la química verde en la síntesis de NPs Ag y se siguen explorando 
variantes sintéticas en las que se cambia principalmente el agente reductor. Como 
ejemplos de algunos de estos trabajos se pueden mencionar los de J. Stojkovska, 
quien sintetizó nanocompositos de alginato con NPs Ag obtenidas mediante 
electrosíntesis  [145];  A. Król-Gracz  y su grupo, quienes obtuvieron NPs Ag a 
partir de suspensiones acuosas de bromuro de plata, mediante fotoreducción en 
presencia de hidroquinona [146]; J. Biswal y su grupo, quienes  prepararon NPs 
Ag estabilizadas con polimetacrilato, mediante irradiación gamma, a partir de una 
solución de AgNO3 con ácido metacrílico, para su aplicación en la detección de 
dopamina a bajas concentraciones [147];  B. Baruah, quien  realizó la síntesis de 
NPs Ag estabilizadas por poliguanidino oxobornanos de 5-25 kDa y poliamino 
oxobornanos de 3-15 kDa,  mediante reducción química con NaBH4 en media 
acuoso [148]; P. Van Dong y su grupo, quienes sintetizaron NPs Ag estabilizadas 
con PVP en medio acuoso, mediante reducción con NaBH4, citrato de sodio y 
peróxido de nitrógeno, y evaluaron su actividad bactericida frente a Escherichia 
coli [149]; I. Wani, quien con su grupo realizó la síntesis de NPs Ag en medio 
acuoso, mediante la reducción con NaBH4 y citrato de sodio, en presencia de 
ultrasonido [150]. Asimismo se pueden encontrar más referencias de métodos 
como la electrosíntesis [151,152], la irradiación gamma [153, 154], la reducción 
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química [155], la síntesis asistida vía microondas [101, 156], la síntesis 
sonoquímica o ultrasónica [157, 150, 158], la síntesis hidrotermal [159], la síntesis 
por micela inversa [160, 161], etc. 
De acuerdo a lo encontrado, se tiene que el método más usado para la síntesis de 
NPs Ag es la reducción simple con compuestos orgánicos (principalmente ácido 
ascórbico y ácido cítrico o citrato de sodio), denotando esto nuevamente la 
tendencia hacia la química verde, ya que este tipo de reductores son considerados 
de cierta forma menos contaminantes que los inorgánicos. Cabe notar también 
que los reductores orgánicos usados son menos fuertes que los inorgánicos y 
permiten tener un mayor control sobre la síntesis y la morfología de las NPs, 
siendo ello una posible razón de su preferencia por parte de los grupos de 
investigación. Entre algunos de los trabajos relacionados se tienen los de 
Ratyakshi y Chauhan [162], Steinigeweg y Schülcker [163], Darroudi [164] y S. L. 
Hsu [165].  
Entre los métodos puramente “verdes” se tienen la biosíntesis y la síntesis 
mediante extractos de plantas. Como ejemplos del primer tipo de síntesis se 
pueden citar los trabajos de Malarkodi [166], C. Y. San [167] y Honary [168]. Como 
ejemplos de síntesis mediante extractos se tienen los trabajos de Venkata [169], 
Ponarulselvam [170] y Supraja [171]. 
VII.3 Síntesis de Nanopartículas Cu@Ag y aplicaciones 
VII.3.1 Revistas científicas 
El estudio de la sintesis de NPs Cu@Ag se inicio ya hace varios años, teniendo 
dos principales motivos. El primer motivo fue encontrar una manera de estabilizar 
las NPs Cu frente a la oxidacion - ya que estas son altamente reactivas y se 
oxidan rapidamente en presencia de aire, formando una capa de oxido estable 
[172] -, para su utilizacion en diversas aplicaciones, pero principalmente en la 
fabricacion de tintas conductoras para la eleboracion de circuitos impresos. El 
segundo motivo fue principalmente economico, ya que era posible tener NPs con 
la conductividad de la plata (ya que esta recubre las NPs Cu) y con mas 
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estabilidad frente a la oxidacion que las NPs Cu, pero a un menor precio, ya que 
estos materiales estan principalmente compuestos de cobre.  
Al respecto de la estabilizacion de NPs Cu frente a la oxidacion, no solo se ha 
usado plata para ello sino que se ha recurrido a diversos materiales y metodos. 
Entre estos métodos se encuentran el recubrimiento con carbono amorfo [173] y 
grafeno [174]; surfactantes y polímeros [175, 176, 177], sílice [178] y 
recubrimientos metálicos distintos a la plata [179, 180, 181, 182]. 
En cuanto a las NPs core@shell y aleacion, las de metales nobles son las más 
ampliamente estudiadas por sus interesantes propiedades ópticas, catalíticas y 
electrónicas únicas. En la literatura se pueden encontrar numerosos trabajos en 
los que se estudian diversos sitemas como los Au-Pd [183], Au-Pt [184], Ag-Pd 
[185], Ag-Pt][186], Ag-Cu [187] y los de Ag-Au [188], que han sido estudiados 
tanto en configuración de tipo core-shell, como nanoaleaciones y NPs multicapa. 
Por otro lado, las NPs Cu@Ag han atraido el interes de diversos grupos de 
investigacion desde hace algunos años, ya no solo por su aplicación en la 
fabricacion de tintas conductoras, sino principalmente por sus propiedades 
opticas, cataliticas. Esto ultimo principalmente porque es posible tener las 
propiedades opticas de mejoramiento de las señales Raman en un rango espectral 
mas amplio, y las propiedades conductoras, catalíticas e incluso bactericidas de la 
plata y el cobre al mismo tiempo en un solo material. 
Actualmente, la sintesis de NPs Cu@Ag se basa principalmente en el uso de tres 
técnicas y sus variantes: Deposicion quimica en fase vapor, recubrimiento no 
electrolitico y sintesis de poliol asistida via microondas, aunque esta ultima incluye 
necesariamente en su mecanismo el desplazamiento galvánico (recubrimiento no 
electrolitico), si bien en la literatura se reporte como un metodo aparte. Estas tres 
rutas sinteticas se llevan a cabo en dos pasos, los cuales incluyen la sintesis de 
las NPs Cu que actuarán como nucleos y luego el recubrimiento de las mismas 
con plata, a diferencia de lo que ocurre con las NPs Cu-Ag tipo aleacion [189] o 
Ag@Cu [190], donde es posible llevar a cabo la sintesis en un solo paso. 
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En la literatura se pueden encontrar diversos trabajos relacionados con la sintesis 
de estas NPs por los metodos mencionados, siendo el recubrimiento no 
electrolitico el mas usado para ello. Asi por ejemplo, se pueden mencionar los 
trabajos de Byeon et al [191], quienes sintetizaron NPs Cu@Ag vaporizando 
alambres de cobre (por el método de formación de aerosol por chispa) y 
conduciendo el vapor hacia una solucion de nitrato de plata en una mezcla de 
agua-etilenglicol (1:5), agitada mediante pulsos ultrasonicos; Tsai [112] quien 
evaluó la estabilidad térmica de NPs Cu@Ag obtenidas mediante una sintesis en 
dos pasos, que incluyó la reduccion del precursor cobre con NaBH4 en un primer 
paso y el recubrimiento con plata por desplazamiento galvanico en el segundo 
paso. Como ejemplos de sintesis por deposicion química en fase vapor se pueden 
mencionar los trabajos de Cazayous [187] y Langlois [192]. En el caso del uso de 
la sintesis de poliol asistida via microondas se pueden mencionar los trabajos de 
Tsuji [193] y Chen [39]. 
Dado que la sintesis por recubrimiento no electrolítico se realiza en dos pasos, se 
han utilizado diversos metodos para la sintesis de NPs Cu en el primer paso. En la 
mayoria de ellos se forman complejos amino de plata y cobre para controlar la 
tasa de deposicion de la plata [111,194, 46]. Las NPs Cu son obtenidas 
normalmente por reduccion de los complejos con acido ascorbico o NaBH4, 
aunque estos reductores tambien son los mas usados en el caso de que no se 
usen complejos amino. En cuanto al uso de otras técnicas para la obtención de las 
NPs Cu, destacan los trabajos de Giorgetti y su grupo [195], quienes obtuvieron 
NPs Cu@Ag mediante la ablación laser de láminas de cobre inmersas en 
soluciones de AgNO3 y AgNO2; Mancier [196] quien obtuvo las NPs Cu mediante 
síntesis sonoelectroquímica para luego recubrirlas por desplazamiento galvanico. 
Tambien se pueden citar los trabajos de Zhou [109], Peng [38] y Muzikansky[197]. 
En cuanto a las aplicaciones que se les da a estas NPs, como ya se mencionó, las 
mas comunes son la preparacion de tintas conductoras para fabricar circuitos 
impresos [114] y la mejora de la señal Raman [187]. Por ello, al respecto de otro 
tipo de aplicaciones destacan los trabajos de Zhang,  quien propuso su utilización 
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en la deteccion colorimétrica de aniones inorgánicos [34], recientemente, Gao y su 
grupo, quienes han propuesto su utilizacion en la deteccion electroquimica 
ultrasensible del antígeno carcinoembrionario [194]. 
Finalmente cabe notar que son muy pocos los trabajos en los que se evalúe la 
actividad bactericida de estas NPs [198] y que al igual que con las NPs Cu y Ag, el 
solvente mas usado para su síntesis es el agua. 
VII.3.2 Vigilancia tecnológica (VT) de Patentes 
En el campo de las patentes son muy pocos los trabajos relacionados 
directamente o que contemplen de algún modo la utilización de NPs núcleo@capa 
y nanoaleaciones de Cu-Ag. En todos los casos se considera el desarrollo de 
tintas conductoras para su impresión en circuitos electrónicos, como la principal 
aplicación que se le puede dar a estos materiales, mientras que las propiedades 
bactericidas de los mismos no son explotadas. Entre las patentes más importantes 
con respecto a este tema se pueden mencionar: la patente US20070212562A1 
[199], que trata del desarrollo de NPs Cu recubiertas con plata, paladio, platino u 
oro, basándose en el mayor potencial de reducción de estos en comparación con 
el cobre, y donde como agente reductor se utiliza una amina primaria; la patente 
US20110183128A1 [200], que propone un método general para la preparación de 
NPs bimetálicas núcleo-capa estabilizadas con carboxilatos y donde se contempla 
la configuración Cu@Ag como una de las alternativas más adecuadas para la 
producción de tintas conductoras; la patente US8130438B2 [201], que versa sobre 
el desarrollo de NPs bimetálicas resistentes a la oxidación (Cu@Ag entre ellas), 
para su aplicación en la preparación de tintas conductoras; la patente 
EP2114114A1 [202], que propone un método para la deposición directa sobre un 
sustrato determinado, de nanoaleaciones (Cu-Ag entre otras) y mezclas de NPs  
que luego de un tratamiento térmico (menor a 140°C) formaran aleaciones, a partir 
de las soluciones coloidales de las mismas; la patente EP2130627A1 [203], que 
propone un método de síntesis fotoquímica de NPs bimetálicas (Cu@Ag entre 
ellas); y la patente US20120315495A1 [204], que trata de un método para la 
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fabricación de tintas conductoras hechas de NPs metálicas (Nanoaleaciones de 
Cu-Ag, por ejemplo) y clústeres metálicos. 
VII.3.3 VT Tecnológica y empresarial 
En el ámbito empresarial, actualmente hay empresas que comercializan 
principalmente nanoaleaciones cobre-plata, por la mayor facilidad que supone su 
fabricación en comparación con las NPs Cu@Ag.  Se pueden citar ejemplos como 
los de la empresa American Elements, [205] que vende nanopolvo de la aleación 
Cu-Ag, con grados de pureza que van del 99% al 99,999%, con un tamaño 
promedio menor a 100nm y con una composición de 97,5% plata y 2,5% cobre. De 
igual forma la empresa Sigma Aldrich [206] comercializa nanoaleaciones Cu-Ag en 
polvo con características similares pero con una pureza de 96-98%, y la empresa 
mkNANO [207] vende Nanoaleaciones Cu-Ag con un tamaño promedio de 90nm y 
con una pureza del 99,9%. Cabe mencionar también los casos de las empresas 
Nanoshell [208] y nGimat [209], que ofrecen también nanoaleaciones  Cu-Ag. Por 
otro lado empresas como Industrial Powder [210], Potters [211] y Ferro [212] 
venden polvo de cobre recubierto con plata, con un micraje que va desde 2ȝm 
hasta θ0ȝm y en forma de hojuelas y partículas.  
Aunque no se han encontrado referencias relacionadas a la comercialización de 
NPs Cu@Ag, cabe mencionar que actualmente la empresa Suzhou Canfuo 
Nanotechnology Co. LTD [213] se encuentra desarrollando nanopolvos de cobre 
recubierto con plata. 
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VIII. SECCION EXPERIMENTAL 
VIII.1. Descripción del material y el equipo utilizado 
VIII.1.1 Reactivos y cepas bacterianas 
Se usaron acetatos de plata y cobre como precursores metálicos carboxílicos de 
las nanopartículas;  ácido ascórbico y ácido cítrico monohidratado como agentes 
reductor y antioxidante respectivamente; PVP de 40kD como agente estabilizante 
y promotor de la reducción de los iones metálicos; etilenglicol como medio para las 
reacciones. Todos los reactivos utilizados fueron de grado analítico y se 
obtuvieron de la empresa Sigma Aldrich. 
Para el estudio de la actividad bactericida de las nanopartículas se usaron dos 
cepas bacterianas de American Type Culture Collection (ATCC-EEUU): 
Pseudomonas aeruginosa (ATCC 27853) y Staphylococcus aureus (ATCC 25923). 
Los componentes del medio nutritivo fueron Brain Heart Infusion (BHI) y Müeller 
Hintong. Los medios sólidos fueron suplementados con 1,5% de agar 
bacteriological, como agente solidificante. Se utilizó agua desionizada de grado 
Milli-Q para la preparación de las soluciones. 
VIII.1.2 Equipos: 
VIII.1.2.1 Equipos de caracterización 
- Espectrofotómetro Genesys 10s UV-Vis, con lámpara de xenón, doble haz y 
fotodiodos duales de silicio como detectores. 
- Espectrómetro de rayos X Amptek X-123, equipado con un detector derivado de 
silicio o SDD (silicon drift detector) 
- Microscopio electrónico de barrido FEI Philips XL30 sFEG (2002) y un FEI 
Quanta 200, con detectores EDS, SE (Secondary electron detector o detector de 
electrones secundarios) y BES (Back-scattered electron detector o detector de 
electrones retrodispersados).  
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- Microscopio Electrónico de Transmisión (MET) FEI Philips Tecnai 20 (2002) y  un 
Philips EM400. 
- Difractómetro de Rayos X para polvo cristalino, BRUKER D8-FOCUS con fuente 
de Cu (K alfa=1,54056 Aº) y monocromador secundario de grafito. 
- Espectrofotómetro  infrarrojo NICOLET IMPACT 410, con transformada de 
Fourier y de doble haz. 
- Espectrofotómetro DLS Brookhaven 90plus, con un rango de análisis de 0,3nm - 
6µm,  laser de 35mW y ángulos de dispersión de 15° y 90°. 
VIII.1.2.2 Equipos de auxiliares 
- Equipo de ultrasonido modelo GE 600, de 600 watts y de 20 kHz de frecuencia 
(Fig. 33) 
 
Figura 33. Equipo de ultrasonido (US) 
VIII.1.2.3 Equipos de vidrio 
Se usó una línea Schlenk (Fig. 34) de tres llaves de paso de doble vía, diseñada 
para trabajos a baja y alta presión. La línea fue elaborada usando vidrio de 
borosilicato o de calidad 3.3, con un grosor de 1,5-1,8mm. En el caso de los 
balones, el cuello esmerilado principal fue elaborado con un grosor de 1,8-2,0mm, 
mientras que en los cuellos secundarios el grosor fue de 1,5-1,8mm. El listado de 
las partes que comprenden la línea Schlenk utilizada se muestra en el anexo 1. 
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Figura 34. Diseño de la línea Schlenk  
VIII.2 Metodología 
El trabajo se dividió en 3 partes: 
En la primera parte se realizó la síntesis de las NPs Cu@Ag utilizando un 
procedimiento de dos pasos. En el primer paso se sintetizaron NPs Cu mediante la 
reducción inicial de Cu2+ a Cu+ con ácido ascórbico y la inmediata reducción a Cu0 
con ácido cítrico. El segundo paso consistió en la aplicación del método 
“electroless plating” para la deposición de la plata sobre la superficie de las 
nanopartículas de cobre. También se sintetizaron NPs de Cu y Ag con fines de 
comparación. Las NPs obtenidas se caracterizaron por las técnicas 
correspondientes. 
El segundo componente consistió en la evaluación microbiológica de las NPs para 
la determinación de su actividad antibacterial. Se desarrolló mediante la aplicación 
de dos los tipos de nanopartículas de Cu@Ag preparadas, sobre discos de papel 
filtro de acuerdo al método Kyrbi-Bauer modificado para enfrentarlas a las cepas 
bacterianas estándar mencionadas en el apartado VIII.1.1.  
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Finalmente en el tercer componente comprendió el análisis los resultados de los 
estudios de caracterización realizados a los productos del primer y segundo 
componente. Las técnicas empleadas fueron: difracción de rayos x de polvo 
cristalino (DRX), espectrometría de  fluorescencia de rayos x (FRX), 
espectrofotometría ultravioleta-visible (UV-Vis) y espectroscopia infrarroja (FT-IR). 
Las nanopartículas se estudiaron además mediante microscopia electrónica de 
barrido (MEB) y transmisión (MET), y espectroscopia de dispersión dinámica de 
luz (DLS). 
La síntesis de nanopartículas se llevó a cabo mediante técnicas Schlenk, en un 
sistema con atmosfera inerte (N2) y diseñado para llevar a cabo adiciones en las 
mismas condiciones (Fig. 35). 
 
Figura 35. Sistema diseñado para la síntesis de NPs 
Todas las reacciones se realizaron con agitación constante y usando etilenglicol 
como medio reactante. El etilenglicol usado fue burbujeado con N2 para eliminar la 
presencia de O2 en todos los procesos. 
VIII.3. Síntesis de NPs Cu@Ag 
Se sintetizaron NPs de cobre, plata y Cu@Ag usando precursores carboxílicos de 
cobre y plata. Las nanopartículas de cobre se utilizaron como sustrato para la 
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deposición de la plata y la formación de las NPs Cu@Ag. Las nanopartículas de 
plata y cobre, por otro lado, se utilizaron con fines de comparación con los demás 
ensayos.  
Se analizaron diversos factores sintéticos (relaciones molares entre el 
intermediario: agente reductor, etilenglicol: ácido cítrico, intermediario: PVP, 
temperatura,  tiempo de reacción, concentración, etc.) que influyen en la obtención 
de las NPs.  
VIII.3.1 Síntesis de NPs Cu(0)  
En un balón Schlenk de 250mL, acondicionado a un sistema en flujo de N2 y con 
agitación magnética (condiciones que se mantuvieron durante toda la síntesis), se 
colocaron 1,0256 mmol de acetato de cobre (Cu(OAc)2) disueltos en 20mL de EG. 
Luego, se adicionó una solución de 9,5574 mmol de PVP en 30mL de EG y se 
sometió la mezcla a calentamiento a una temperatura de 70ºC, temperatura que 
se mantuvo durante todo el procedimiento. La mezcla se dejó en calentamiento 
durante media hora para lograr una adecuada estabilización de la temperatura 
(Fig. 36). 
 
Figura 36. Solución de Cu(OAc)2 en EG a 70°C 
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Luego de que la temperatura se estabilizara se adicionó una solución de 2,6806 
mmol de Ácido Ascórbico (AA) en 25mL de EG, lo que produjo un cambio de 
coloración en la solución, de turquesa a turquesa blanquecino y luego a amarillo 
intenso (Fig. 37). Esta transición dura alrededor de 5 minutos. 
 
Figura 37. Transición del Cu2+ a Cu+ 
La coloración amarilla es estable solo algunos minutos, para luego tornarse de 
color negro por la formación de CuO.  En el momento de la formación del 
intermedio amarillo se agregaron 1,6365 mmol de Ácido Cítrico Monohidratado 
(AC) disueltos en 20mL de EG, produciéndose un paulatino cambio de color, de 
amarillo a marrón rojizo, evidenciándose así la formación de cobre 
nanoparticulado (Fig. 38). El sistema se mantuvo en reacción por un periodo de 1 
hora para completar la reducción. No se observó ningún cambio adicional.  
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Figura 38. Nanopartículas de cobre 
Las nanopartículas se analizaron inmediatamente por espectroscopia UV-Vis. 
Luego se centrifugaron a 10000 rpm por 1h y se redispersaron en acetona para 
ser analizadas por DRX, FRX, MEB y MET. 
VIII.3.2. Síntesis de NPs Ag(0)  
En un balón Schlenk de 250mL, acondicionado a un sistema en flujo de N2 y con 
agitación magnética (condiciones que se mantuvieron durante toda la síntesis), se 
colocaron 0,6011 mmol de acetato de plata (AgOAc) y 30mL de EG. Se sometió la 
mezcla a calentamiento a una temperatura de 56ºC, hasta disolución completa de 
la sal de plata (Fig. 39). A partir de este punto se mantuvo la temperatura de 
reacción a 56°C durante toda la operación. 
 66 
 
 
Figura 39. Disolución del AgOAc 
Disuelta la sal de plata se adicionaron 9,0103 mmol de PVP en 15mL de EG. El 
sistema  se dejó en reacción por 1h para promover la interacción del PVP con la 
plata, observándose a la media hora, la aparición de una tenue coloración amarilla 
(Fig. 40).  
 
Figura 40. Ligera coloración amarilla en la mezcla Ag-PVP 
Terminado el tiempo de reacción, se adicionó una solución de 0,3759 mmol de AA 
en 15mL de EG, lo que produjo un cambio de coloración en la solución, de 
amarillo tenue a una coloración amarilla verduzca por la formación de 
nanopartículas de plata (Fig. 41).  
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Figura 41. Formación de NPs Ag en presencia del ácido ascórbico 
Luego de media hora de reacción con el AA, se agregaron 1,4290 mmol de AC 
disueltos en 15mL de EG. La mezcla se mantuvo en reacción por 1h, 
observándose una ligera intensificación  del color verde en la misma, terminando 
de un color verde olivo (Fig. 42). 
 
Figura 42. Nanopartículas de plata obtenidas en presencia de ácido ascórbico y 
ácido cítrico 
Las nanopartículas se analizaron inmediatamente por espectroscopia UV-Vis. 
Luego se centrifugaron a 10000 rpm por 1h y se redispersaron en acetona para 
ser analizadas por DRX y FRX. 
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VIII.3.3. Síntesis de Cu@Ag  
En este caso se sintetizaron primero las NPs Cu para luego depositar la plata 
sobre su superficie mediante la técnica electroless plating. El procedimiento 
sintético para las NPs Cu siguió el mismo descrito en el apartado anterior solo que 
en la última etapa sintética de la síntesis para las NPs Cu(0), estas no fueron 
centrifugadas, sino que se prosiguió con una adición lenta de acetato de plata 
(AgOAc) disuelto en 10 mL de etilenglicol sobre la reacción anterior manteniendo 
al temperatura del reactor en 70C por 4 h. Se empleó una relación 2:1 de Cu:Ag 
para la adición, obteniéndose una suspensión coloidal amarillo pardo, similar a las 
NPs Ag (Fig. 43). Se realizaron diversos ensayos variando distintos parámetros de 
síntesis con el fin de determinar las condiciones óptimas para el proceso. 
 
Figura 43. NPs Cu@Ag obtenidas 
Transcurrido el tiempo de reacción, la muestra se analizó inmediatamente por 
espectroscopía UV-Vis. Luego se centrifugó a 10000 rpm por 1h y se redispersó 
en acetona.  La suspensión obtenida se analizó por las técnicas correspondientes. 
Se analizaron también diversos factores sintéticos como las relaciones molares 
AA:Cu, AC:Cu, la relación de masa PVP:Cu, temperatura, tiempo de reacción y el 
tiempo de goteo de la solución de AgOAc durante el recubrimiento, para relación 
molar 2:1 de Cu:Ag.  
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VIII.5 Actividad Bactericida de las Cu@Ag NPs 
Se evaluó el efecto bactericida de las NPs mediante ensayos en discos de papel 
filtro, sobre los cuales se añadieron volúmenes crecientes de las mismas. Los 
microorganismos ensayados fueron: Pseudomonas aeruginosa (ATCC 27853) y 
Staphylococcus aureus (ATCC 25923), cepas estándares, originarias de un banco 
de cepas plenamente identificadas. Se evaluaron dos tipos de NPs, denominados 
por el orden de síntesis como 3 y 4, cuya única diferencia es fue la velocidad de 
goteo empleada para el recubrimiento. 
VIII.5.1 Prueba de difusión en disco 
El ensayo se realizó en placas Petri que contenían Agar Muller-Hinton, sobre el 
cual se sembraron las cepas bacterianas a una densidad de 0,5 en la Escala de 
MacFarland. Seguidamente se colocaron 4 discos de papel filtro Whatman de 5,5 
mm de diámetro sobre los 4 cuadrantes de la placa Petri. Sobre tres de los discos 
se colocaron volúmenes de 20, 30 y 40 µL de NPs Cu@Ag. El cuarto se usó como 
blanco. 
Este método estandarizado de difusión en disco esta descrito por el Laboratorio 
Internacional de Referencia: National Committee for Clinical Laboratory Standards 
(NCCLS). 
VIII.5.2 Determinación de la concentración mínima inhibitoria (CMI) 
La concentración mínima inhibitoria (CMI), en microbiología, es 
la concentración más baja a la que un antimicrobiano inhibe el crecimiento de 
un microorganismo después de su incubación [214]. 
Se evaluaron las nanopartículas Cu@Ag por el método de macrodilución en caldo, 
(NCCLS) [215, 216] enfrentándolas a las cepas Gram (-) ATCC 27853 y Gram (+) 
ATCC 25923. Se agregó 1 ml de las nanopartículas a un primer tubo con 1 mL  de 
caldo BHI, para luego realizar las diluciones. Finalmente se inocularon 100 µL de 
cultivo bacteriano ajustado a 0,5 en la escala Mc-Farland a cada tubo. Se incubó a 
37ºC por un periodo de 18-24 horas. Esta prueba se realizó por duplicado. 
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VIII.5.3 Determinación de la concentración mínima bactericida (CMB) 
La Concentración Mínima Bactericida (CMB), es la mínima concentración de 
agente antimicrobiano que elimina más del  99,9% de bacterias después de un 
periodo de incubación de 18-24h [217]. Para este ensayo se tomaron alícuotas a 
partir del tubo del ensayo de CMI, las cuales fueron sembradas por duplicado en 
agar BHI e incubadas a 37ºC por 18-24 horas. 
VIII.5.4 Determinación de la cinética de muerte 
Las cepas ATCC 25923 y ATCC 27853 fueron reactivadas en 5ml de caldo BHI e 
inoculadas en su fase logarítmica terminal, en matraces conteniendo 25ml de 
caldo BHI con 4,125µg/ml de concentración bactericida. Mediante 
espectrofotometría UV-Vis se evaluó durante 7 hrs la cinética de muerte de las 
cepas ATCC incubadas a 37ºC, en agitación a 220 rpm durante 72 horas. A las 
24, 48 y 72 horas de realizado el estudio de cinética, los cultivos fueron 
sembrados en agar Brain-Heart (BHI) e incubados a 37ºC por 24 horas 
VIII.6 Caracterización estructural 
Para el seguimiento de las NPs obtenidas, se empleó la espectroscopia UV-Vis en 
las diferentes etapas de los procesos. La caracterización estructural de las 
nanopartículas se llevó a cabo mediante difracción de rayos X (DRX). Se empleó 
un difractómetro de Rayos X para polvo cristalino, BRUKER D8-FOCUS con 
fuente de Cu (K alfa=1,54056 Aº) y monocromador secundario de grafito, a través 
de la técnica de Bragg-Brentano. Las mediciones fueron realizadas considerando 
un paso de 0,04º/4s para 2ș, en el rango de 10-80º.  
Para el análisis morfológico se empleó la MEB mediante un equipo FEI Philips 
XL30 sFEG (2002) ubicado en y un FEI Quanta 200. Así mismo se emplearon un 
Microscopio Electrónico de Transmisión FEI Philips Tecnai 20 (2002) y un Philips 
EM400, para la determinación de la microestructura cristalina tanto en el modo 
Imagen como en el modo de Difracción de Electrones de Área Selecta (DEAS). 
Todos los análisis de microscopia se llevaron a cabo en el laboratorio Cavendish 
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del grupo de magnetismo en películas delgadas, de la universidad de Cambridge 
Adicionalmente se evaluó el grado de aglomeración de las NPs usando un 
Espectrofotómetro DLS Brookhaven 90plus. 
Para la determinación de composiciones atómicas, con pesos atómicos superior a 
11, se empleó un espectrómetro de FRX ensamblado, el cual consta de un 
detector  XR-1000 CR Nº2214, un analizador multicanal AMPTECK 8000 y  tubo 
de rayos X AMPTECK E3T Lab. Version W/ controlador de Ag. Las mediciones de 
FRX fueron realizadas considerando distancias de 1cm entre la fuente y la 
muestra (F-M), 1 cm para la distancia muestra detector (M-D) y a 30,4 KV y 
25,4µA. La calibración previa del equipo fue realizada usando el estándar NIST- 
SRM 2709, que es obtenido de un suelo tipo agrícola de San Joaquín, secado en 
horno, tamizado y esterilizado por radiación.  La adquisición de datos se realizó 
considerando, para cada espectro 500000 cuentas totales y un tiempo muerto 
inferior al 5%.  
Para el estudio de los grupos funcionales presentes en la matriz se empleó un 
espectrómetro  infrarrojo NICOLET IMPACT 410, con transformada de Fourier y 
de doble haz, en la región de 4000 a 400cm-1, a un paso de 4cm-1, aplicando la 
técnica de reflectancia difusa.  
Para el estudio del efecto de plasmón superficial se utilizó un espectrómetro 
Genesys 10s UV-Vis, con lámpara de xenón, doble haz y fotodiodos duales de 
silicio como detectores, en el rango de 300 a 900 nm.  
El tratamiento de datos fue realizado utilizando los siguiente software: Chemview 
versión 1.9.5; OriginPro 8 SR2 v8.0891 (B891); XPSPEAK41. Versión 4.0;  
ADMCA: Versión 1.0.13.17. Linseis data evaluation for Windows Version 3.00. 
Resolución estructural mediante Rietvelt aplicando el software Fullproff. 
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IX. RESULTADOS 
IX.1 Espectroscopia UV-vis de absorción 
 
Figura 44. Espectro UV-Vis de las NPs Cu sintetizadas  
 
Figura 45. Espectro UV-Vis de las NPs Ag sintetizadas  
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Figura 46. Espectro UV-Vis de las NPs Cu@Ag sintetizadas mediante 
recubrimiento electrolítico. El espectro corresponde a las NPs Cu@Ag-3  
IX.1.1 Deconvolución de los espectros obtenidos 
 
Figura 47. Deconvolución del espectro UV-vis de NPs Cu 
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Figura 48. Deconvolución del espectro UV-vis de NPs Ag 
 
 
 
Figura 49. Deconvolución del espectro UV-vis de NPs Cu@Ag 
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Tabla 2. Parámetros de la deconvolución del espectro UV-vis de las NPs Cu 
Model Gauss     
Equation y=y0 + (A/(w*sqrt(PI/2)))*exp(-2*((x-xc)/w)^2) 
Reduced Chi-Sqr 6.84E-06     
Adj. R-Square 0.99969     
    Value Standard Error 
Peak1(B) 
y0 1.2015 0.04051 
xc 586.68639 0.40287 
w 34.50343 0.91697 
A 17.37758 2.44119 
sigma 17.25172   
FWHM 40.62469   
Height 0.40185   
Peak2(B) 
y0 1.2015 0.04051 
xc 616.91945 0.62797 
w 22.17564 1.55947 
A 2.23392 0.71172 
sigma 11.08782   
FWHM 26.10982   
Height 0.08038   
Peak3(B) 
y0 1.2015 0.04051 
xc 557.93958 20.92337 
w 81.00318 53.47487 
A 8.3503 11.13541 
sigma 40.50159   
FWHM 95.37395   
Height 0.08225   
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Tabla 3. Parámetros de la deconvolución del espectro UV-vis de las NPs Ag 
Model Gauss     
Equation y=y0 + (A/(w*sqrt(PI/2)))*exp(-2*((x-xc)/w)^2) 
Reduced Chi-Sqr 5.68E-05     
Adj. R-Square 0.99978     
    Value Standard Error 
Peak1(B) 
y0 0.19005 0.00876 
xc 425.04574 0.20035 
w 52.95397 0.87789 
A 86.4799 7.15183 
sigma 26.47698   
FWHM 62.34853   
Height 1.30304   
Peak2(B) 
y0 0.19005 0.00876 
xc 464.12801 8.78144 
w 95.9326 9.47156 
A 47.4403 10.46739 
sigma 47.9663   
FWHM 112.952   
Height 0.39457   
Peak3(B) 
y0 0.19005 0.00876 
xc 371.03064 0.41294 
w 34.30533 1.03762 
A 7.25952 0.99708 
sigma 17.15266   
FWHM 40.39144   
Height 0.16884   
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Tabla 4. Parámetros de la deconvolución del espectro UV-vis de las NPs Cu@Ag 
Model Gauss     
Equation y=y0 + (A/(w*sqrt(PI/2)))*exp(-2*((x-xc)/w)^2) 
Reduced Chi-Sqr 7.27E-05     
Adj. R-Square 0.99893     
    Value Standard Error 
Peak1(B) 
y0 0.11583 0 
xc 416.24553 0.20614 
w 58.76982 0.353 
A 39.81526 0.53198 
sigma 29.38491   
FWHM 69.19618   
Height 0.54055   
Peak2(B) 
y0 0.11583 0 
xc 534 0 
w 233.82695 5.74219 
A 55.60034 2.04796 
sigma 116.91348   
FWHM 275.3102   
Height 0.18972   
Peak3(B) 
y0 0.11583 0 
xc 446 0 
w 105.19117 1.56036 
A 45.18912 0.71443 
sigma 52.59559   
FWHM 123.85314   
Height 0.34276   
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IX.2 Espectroscopia FT-IR 
 
 
Figura 50. Espectro IR de una mezcla de EG y PVP 
 
 
 
 
Figura 51. Espectro IR de una mezcla de EG y AA 
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Figura 52. Espectro IR de una mezcla de EG y AC 
 
 
 
 
Figura 53. Espectro IR de la matriz empleada en la sintesis 
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Figura 54.  Espectro IR de la suspensión coloidal de Cu@Ag NPs en EG 
IX.3 Difracción de rayos x (DRX) 
 
Figura 55. Difractograma de la muestra de NPs Cu 
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Figura 56. Difractograma de la muestra de NPs Ag 
 
Figura 57. Difractograma de la muestra de NPs Cu@Ag 
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IX.4 Fluorescencia de rayos x (FRX) 
 
Figura 58. Espectro de fluorescencia de las NPs Cu@Ag  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Cu, KL3, 8,05 keV 
Cu, KM3, 8,91 keV 
Ag, L1N3, 3,74 keV 
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IX.5 Microscopia electrónica de barrido (MEB) 
 
 
Figura 59. Imagen MEB de las NPs Cu (a) y el acercamiento a uno de los cúmulos 
de NPs agregadas (b) 
 
 
(a) 
(b) 
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Figura 60. EDX de las NPs Cu 
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IX.6 Microscopia electrónica de transmisión (MET) 
 
 
Figura 61. Imagen MET de las NPs Cu (a) y el acercamiento a las NPs visibles en 
los bordes (b) 
 
 
 
 
 
(a) 
(b) 
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IX.7 Dispersión dinámica de luz (DLS) 
 
 
 
Figura 62. Análisis DLS de la muestra de Cu@Ag-3 
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Figura 63. Análisis DLS de la muestra de Cu@Ag-4 
 
 
IX.8 Síntesis 
Tabla 5. Condiciones óptimas determinadas para NPs Cu@Ag con una relación 
Cu:Ag de 2:1 
T (ºC) Relación molar Relación de masa Tiempo de goteo AA/Cu AC/Cu Cu/Ag PVP/Cu AgOAc (mL/min) 
70ºC para la síntesis 
de NPs Cu y 60°C 
para el recubrimiento 
5 4 2:1 7.5 - 8 0,8-1 
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IX.9 Actividad bactericida  
 
Figura 64. Halos de inhibición generados por las NPs Cu@Ag. (a) y (c) 
corresponden a S. aureus ATCC 25923 mientras que (b) y (d) a P. aeruginosa 
ATCC 27853. La imágenes superiores fueron tomadas a las 24h de ser incubadas 
a 37ºC, mientras las imágenes inferiores a las 72h, donde se aprecia 
repoblamiento de la zona de inhibición por el Blanco 
Tabla 6. Promedio de los diámetros de la zona de inhibición (DIZ) de las NPs 
Cu@Ag  
  
Diámetro de los halos de inhibición (mm) 
NPs Cu@Ag-3 Blanco NPs Cu@Ag-4 Blanco 
Microorganismos 10µL 20µL 40µL 40µL 10µL 20µL 40µL 40µL 
S. aureus ATCC 25923 6 10 12.5 8.5 8 11,5 16 7.5 
P. aeruginosa ATCC 27853 7 10 13 11.5 5.5 9 12 10 
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Tabla 7. Resultados de la Concentración Mínima Inhibitoria (CMI) y Concentración 
Mínima Bactericida (CMB) de las NPs Cu@Ag  
Microorganismos NPs Cu@Ag-3 NPs Cu@Ag-4 CMI CMB CMI CMB 
S. aureus ATCC 
25923 4,25µg/mL 4,25µg/mL 4,25µg/mL. 4,25µg/mL. 
P. aeruginosa ATCC 
27853 2,125µg/mL 4,25µg/mL 2,125µg/mL 4,25µg/mL 
 
 
 
Figura 65. Resultados de la CMI y la CMB para las NPs Cu@Ag-4 
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Figura 66. Cinética de muerte de las cepas Staphylococcus aureus ATCC 25923 y 
Pseudomona aeruginosa ATCC 27853 en presencia de las NPs Cu@Ag-3 y 
Cu@Ag-4.  
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X. DISCUSION DE RESULTADOS 
X.1 Espectroscopia UV-vis de absorción 
Los espectros obtenidos para las NPs Cu y Ag (Fig. 44 y 45) muestran las bandas 
de resonancia de plasmón superficial (RPS), centradas en 585nm y 429nm, tal y 
como se esperaba para estas NPs en EG, según lo reportado en la literatura. 
Adicionalmente, en los espectros de las NPs de Ag y Cu@Ag (Fig. 46) se puede 
observar un incremento de absorbancia cerca de 300nm, lo cual se debe a la 
absorción de radiación por la forma oxidada del ácido ascórbico. 
En el caso del espectro de las NPs Cu@Ag, este presenta una banda centrada a 
421nm, muy similar a la de las NPs Ag. Ello se puede atribuir a la deposición de 
una capa de plata con un grosor suficientemente grande como para impedir la 
interacción de la radiación con la superficie interior de cobre. En el caso de que la 
capa de plata fuese más delgada, habría un desplazamiento de la banda hacia el 
rojo por la influencia del cobre (Algo que se observa con más claridad en 
nanoaleaciones Cu/Ag por la interacción de ambos metales con la radiación). Por 
otro lado, si el recubrimiento hubiese sido ineficiente se observaría la banda de 
RPS del cobre a alrededor de 600nm, cuya intensidad y forma dependerían de la 
presencia de NPs Cu libres, NPs Cu con parte de su superficie expuesta o ambos 
casos. 
El análisis detallado de los espectros UV-vis se realizó mediante un proceso de 
deconvolución a fin de estimar las posibles componentes involucradas en la forma 
presentada por las bandas de RPS de cada tipo de nanopartícula (Fig. 47, 48, 49). 
El análisis de cada espectro se realizó seleccionando una sección adecuada de 
cada banda y representando cada gráfico como la combinación lineal de tres 
funciones gaussianas cuyos parámetros se muestran en las tablas 2, 3 y 4. El 
nivel de ajuste para cada banda analizada está representado por los valores de chi 
cuadrado y R2 de cada tabla, y para cada espectro, la curva de color rojo es la que 
recibe la denominación de curva 1 (Peak1) en cada tabla. En los espectros de NPs 
Cu y Ag se observa una mayor contribución de la curva 1 a las bandas 
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experimentales, siendo los valores de los anchos de estas 40,62469 y 62,34853 
nm, respectivamente (Valores del parámetro FWHM reportado para cada banda 
en las tablas 2, 3 y 4). Por otro lado, en el espectro de las NPs Cu@Ag se tiene 
que la contribución de las curvas 1 y 2 es similar, lo cual sugiere que hay dos 
poblaciones importantes de nanopartículas, las cuales difieren principalmente en 
su distribución de tamaños. Así, de acuerdo a lo reportado en la literatura [218], 
aquellas curvas que tienen un ancho de banda grande y presentan un corrimiento 
hacia el rojo, sugieren la presencia de poblaciones de partículas de mayor tamaño 
(o aglomeradas), mientras que las curvas desplazadas hacia el azul son indicativo 
de poblaciones de nanopartículas de menor tamaño. En ese contexto, es posible 
que, si bien se eligieron 3 curvas para modelar el fenómeno y tal asunción puede 
estar sujeta a errores, el hecho de que en el caso de las NPs Cu@Ag, la banda de 
RPS tenga una importante contribución de una población de NPs de mayor 
tamaño, se deba a que para nanopartículas de plata (y por tanto para NPs 
recubiertas con plata, por cuanto se trata de un fenómeno superficial) con 
poblaciones de distinto tamaño, la población con partículas de mayor tamaño 
contribuye en más alta proporción a la banda de RPS, tal y como lo indican 
Paramelle et al [219]. Se tiene adicionalmente que para las NPs Cu y Ag, los 
resultados de la deconvolución sugieren la contribución de una banda minoritaria 
desplazada hacia el azul para ambos casos. Esta banda se puede interpretar 
como la presencia de una población minoritaria de NPs de geometría distinta, 
siendo probable la presencia de nanopartículas prismáticas en el caso de las NPs 
Ag, como lo reportaron Millstone y su grupo en 2009 [220]. Finalmente, aunque es 
posible realizar estimaciones del tamaño de las NPs obtenidas, mediante el uso de 
los anchos de banda de sus espectros y teoría de Mie, no es posible comparar 
directamente los valores de ancho de banda determinados para las componentes 
principales de las bandas de RPS de las NPs de Ag y Cu, por cuanto los 
parámetros involucrados influyen de distinta manera a cada metal. Sin embargo, 
es posible comparar los valores de ancho de banda de las NPs Ag y Cu@Ag, por 
cuanto la RPS es un fenómeno superficial y, tal y como se explicó anteriormente, 
no hay evidencia de superficie expuesta de núcleos de cobre en el espectro de 
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NPs Cu@Ag. Así, las curvas principales de los espectros de las NPs Ag y Cu@Ag 
presentan anchos de banda de 62,34853 y 69,19618 nm, lo cual es coherente con 
el mayor tamaño que deberían presentar las NPs Cu@Ag. 
En conclusión, se tiene que si bien existen evidencias de que el recubrimiento de 
las NPs Cu fue eficiente, la competencia de los mecanismos de reducción por 
deposición no electrolítica y por los ácidos ascórbico y cítrico tuvo una importante 
influencia en el crecimiento de las NPs Cu@Ag, traduciéndose ello en la presencia 
de una población importante de NPs  mas grandes o aglomeradas. 
X.2 Espectroscopia FT-IR 
Este análisis fue llevado a cabo para estudiar el efecto que tiene sobre la matriz, la 
síntesis de las NPs y viceversa.  
El análisis de los espectros muestra que todos son similares y solo se diferencian 
en la intensidad de la banda  de estiramiento del grupo carbonilo a 1650 cm-1, 
atribuible a los presentes en las especies PVP, AA y AC. Así, la intensidad de 
dicha banda disminuye de acuerdo a la serie de mezclas EG – PVP, -AA y –AC 
(Fig. 50, 51 y 52), debido a las cantidades relativas presentes de las tres especies. 
En el caso del espectro de la matriz (Fig. 53) la banda es bastante pequeña por su 
baja concentración con respecto al EG, que es el componente mayoritario y 
responsable de las demás bandas observadas. En cuanto al espectro de la matriz 
y las NPs Cu@Ag (Fig. 54), este no muestra la banda de estiramiento de carbonilo 
debido a que en esta etapa las moléculas de AA y AC han reaccionado con el 
cobre (y presumiblemente también con la plata durante y después del proceso de 
recubrimiento, dando como productos a sus especies oxidadas) y se encuentran 
adsorbidas sobre las NPs Cu@Ag además de estar mucho más diluidas por el 
considerable aumento de volumen. Adicionalmente se tiene que las moléculas en 
exceso de AA, AC y PVP se encuentran adsorbidas a la superficie de las NPs y, 
en el caso de las moléculas de AC, muchas de estas se encuentran esterificadas 
con moléculas de EG, lo cual afecta la aparición de la banda de carbonilo en el 
espectro. 
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Dada la presencia de moléculas orgánicas con grupos carboxílicos (AC y AA), 
cabría esperar la presencia de la pronunciada banda a 3300 cm-1 debido a dichos 
grupos en los espectros de las mezclas EG – AA, - AC y de la matriz. Sin 
embargo, solo se observa la banda de estiramiento de O – H a 3300cm-1, siendo 
ello el resultado de la enorme diferencia de concentraciones entre el solvente (EG) 
y los ácidos. Así, dado que el EG se encuentra en gran exceso, la banda de los 
grupos O - H de este glicol enmascara a la de los O- H de los grupos carboxílicos 
del AA y del AC. 
X.3 Difracción de rayos x (DRX) 
Se realizó un análisis por DRX para determinar la composición y la estructura de 
las NPs sintetizadas. 
Solo se observan las fases de Cu y Ag (Fig. 55 y 56) con una estructura cubica 
centrada en las caras (FCC) y no hay señal alguna de su aleación. 
En el difractograma de las NPs Cu@Ag (Fig. 57) se pueden identificar claramente 
las fases de cobre y plata. En cuanto a la fase de plata se tienen los picos a 38,1, 
44,2, 64,4 y 77,5 correspondientes a los planos (111), (200) y (220) 
respectivamente y a una estructura cubica centrada en las caras (FCC). Para el 
cobre se observan picos a valores de 2ș iguales a 43,3, 50,4 y 74,1, 
correspondientes a los planos (111), (200), (220) y (311).  No se observan picos 
correspondientes a las especies oxdidadas Ag2O, Cu2O, o CuO, y tampoco hay 
señal alguna de la aleación de los metales. 
Estos datos confirman la presencia de una estructura con fases separadas de 
cobre y plata en las NPs obtenidas. También, junto con el espectro UV-Vis, es 
posible confirmar la ausencia de una estructura tipo aleación o bicompartimental. 
Con respecto a esto último, si se tuviera una aleación se observarían picos de la 
mezcla de las fases de Cu y Ag, y el espectro UV-Vis se desplazaría hacia el rojo. 
En el caso de tener NPs bicompartimentales, se tendría una segunda banda bien 
definida en el espectro UV-Vis, mientras que el difractograma se mantendría igual 
al estar separadas las fases de Cu y Ag. 
 95 
 
X.4 Fluorescencia de rayos x (FRX) 
Se analizaron las NPs Cu@Ag por FRX (Fig. 58) para determinar su composición. 
En el espectro obtenido se pueden observar los picos de cobre a 8,05 y 8,91 
correspondientes a las líneas de emisión KL3 y KM3 respectivamente. En el caso 
de la plata se observa el pico a 3,74 correspondiente a la línea L1N3. A 
continuación se muestra una tabla con algunas de las energías referenciales para 
el cobre y la plata. 
Tabla 8. Listado de algunas energías de emisión de FRX para Cu y Ag 
Cu Ag 
Líneas de emisión K Líneas de emisión L 
Línea Energía (keV) Proporción Línea Energía (keV) Proporción 
KL2  8.0279 0.29913  L1M2  3.2034 0.00871 
KL3  8.0478 0.58282  L1M3  3.2344 0.0145 
KM2  8.9053 0.03989  L1N2  3.7432 0.00156 
KM3  8.9053 0.07816  L1N3  3.7499 0.00261  
Líneas de emisión L L2M1  2.8062 0.00639 
L1M2  1.0225 0.00266  L2M4  3.1509 0.21605  
L1M3  1.0225 0.00490  L2N1  3.4285 0.00123  
L2M1  0.8312 0.01447  L2N4  3.5204 0.02020  
L2M4  0.9494 0.25409  L3M1  2.6336 0.02396  
L3M1  0.8113 0.04233  L3M4  2.9783 0.06498  
L3M4  0.9295 0.06908  L3M5  2.9844 0.57663  
L3M5  0.9295 0.61150  L3N1  3.2559 0.00455  
L3N1  0.9311 0.00097  L3N4  3.3478 0.00598  
- - - L3N5  3.3478 0.05266  
 
X.5 Microscopia electrónica de barrido (MEB) 
En la figura 59 se muestran las imágenes MEB de las NPs Cu utilizadas para la 
posterior obtención de NPs Cu@Ag. Se puede observar que las NPs Cu obtenidas 
se encuentran formando cúmulos en forma de racimo, aunque esta disposición 
podría ser resultado del tratamiento previo de la muestra. En la imagen de 
acercamiento (Fig. 59-b) se puede observar que los cúmulos están formados por 
partículas esferoidales de menor tamaño. 
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En cuanto al EDX (Fig. 60), el espectro obtenido muestra el pico característico de 
cobre y adicionalmente picos de O y N, atribuidos a los grupos oxigenados de los 
reactivos empleados, y al PVP respectivamente. 
X.6 Microscopia electrónica de transmisión (MET) 
Las imágenes MET obtenidas (Fig. 61) muestran que, tal y como se observó en el 
análisis MEB, el sistema de NPs Cu obtenido presenta partículas cuyo tamaño es 
menor que aquel de los cúmulos observados. En ese sentido, se encontró que los 
tamaños de las partículas individuales oscilan alrededor de 20 nm.  
Al respecto de la ausencia de cúmulos en las imágenes de este análisis, se podría 
atribuir este hecho a la diferencia del tratamiento previo que recibieron las 
muestras. 
X.7 Dispersión dinámica de luz (DLS) 
Según lo observado en la figura 62, se tiene que el diámetro hidrodinámico  
promedio determinado para las NPs Cu@Ag-3 es de 35,5 nm y que la distribución 
de tamaños presenta un índice de polidispersión de 0,360. Por otro lado para las 
NPs Cu@Ag-4 (Fig. 63) se tiene un diámetro de 43,6 y un índice de polidispersión 
de 0,272.  Este resultado sugiere que las NPs Cu que son recubiertas mediante un 
goteo lento presentan menor aglomeración pero una mayor polidispersión, 
mientras que aquellas en las que se emplea un goteo más rápido tienden a 
aglomerarse más pero presentan menor polidispersión. Si se compara este 
resultado con el del análisis de los espectros UV-vis es posible encontrar una 
aparente relación entre la mayor dispersión encontrada en las NPs tipo 3 mediante 
DLS y las componentes determinadas por deconvolución, para la banda resultante 
de RPS. 
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X.8 Síntesis 
Se evaluaron distintos parámetros en la síntesis de las NPs Cu@Ag, con el fin de 
determinar las condiciones experimentales más óptimas para su obtención. 
El cobre se oxida fácilmente en la solución por la presencia de O2, por ello se 
burbujeó N2 durante la síntesis de las NPs Cu y la deposición de la plata, para 
suprimir la oxidación 
El hecho de que las NPs Cu@Ag sintetizadas presentaran una alta estabilidad a lo 
largo del tiempo, siendo prueba de ello el hecho de que no mostraran signos de 
oxidación luego de más de un año de almacenaje, es un indicador del de que la 
utilización de cantidades en exceso de AA y AC cumple un rol fundamental en la 
preparación de estas NPs. 
En cuanto a la síntesis de las NPs Cu, se planteó la agregación del AC durante la 
formación de Cu+, teniendo como fundamento el hecho de que el potencial de 
reducción para el par Cu+ - Cu0 es el más alto (0,52 V) de los tres presentados 
para el cobre en la sección VI.7.1.2 (Rxn. 2 ,3 y 4). Así, dado que para la 
obtención de nanopartículas con baja dispersión de tamaños y bajo tamaño 
promedio, se necesita que la reducción sea muy rápida, eficiente y genere la 
mayor cantidad de núcleos posibles (Sección VI.2.2), la obtención de NPs a partir 
de un sistema con Cu+ resulta factible por cuanto la reducción del ion monovalente 
está más favorecida termodinámicamente si se la compara con los otros dos 
casos. En ese sentido, la adición de AC durante la etapa de máxima concentración 
de los iones Cu+ (Momento en que el color del intermediario amarillo descrito en la 
sección experimental VIII.3.1 alcanza su máxima intensidad como resultado del 
incremento en la concentración de la especie Cu+) favorece la formación masiva 
de centros de nucleación cuyo crecimiento se limita por una menor disponibilidad 
de cobre disuelto después de esta primera etapa de reducción. En relación a ello, 
cabe mencionar que lo que se plantea no es que la segunda etapa de reducción 
se lleve a cabo exclusivamente por el AC, sino que este promueve la reducción 
conjunta con el AA. 
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La estabilidad encontrada en las NPs sintetizadas se atribuye, además de la 
presencia de PVP, al hecho de que se emplearon cantidades en exceso de AA y 
AC, y precursores carboxílicos para los metales. Así, las nanopartículas obtenidas 
se encuentran en un ambiente reductor y antioxidante proporcionado por las 
cantidades residuales de los dos ácidos y, adicionalmente, los carboxilatos 
adsorbidos sobre la superficie de las NPs cumplen también un papel estabilizante. 
Al respecto del mecanismo de formación de las NPs Cu@Ag, se tiene que el 
grosor de la capa depositada de Ag es el resultado de una combinación de 
mecanismos, ya que el desplazamiento galvánico por sí solo no explicaría 
totalmente ello. Así, En primer lugar se tiene que el desplazamiento esta 
autolimitado por la interacción de los iones Ag+ con la superficie de las NPs Cu. De 
esta manera, el proceso estaría limitado teóricamente a la deposición de una capa 
monoatómica de plata, cuya formación estaría afectada por la interferencia entre 
las especies orgánicas adsorbidas sobre las NPs Cu y los sitios disponibles para 
reaccionar con los iones Ag+, algo que no explica que la capa de plata sea 
suficientemente ancha como para evitar la interacción de la luz UV con la 
superficie de cobre (de manera similar a un efecto de apantallamiento). En ese 
sentido, se tendría que además del mecanismo de transmetalación, estaría 
involucrado también un mecanismo de reducción y deposición de los átomos de 
plata sobrantes por la acción reductora del AA. Cabe mencionar que teniendo en 
cuenta la facilidad de reducción de la plata con AA a temperaturas bajas, a la 
temperatura empleada (50-60ºC) ambos mecanismos estarían actuando en 
conjunto. Sin embargo para entender la eficiencia del método se debe asumir que 
a las condiciones empleadas, el desplazamiento galvánico esta favorecido 
termodinámicamente. De esta manera el recubrimiento inicial de las NPs Cu por 
desplazamiento galvánico, ocurriría con mayor rapidez (aunque a su vez estarían 
formándose libremente átomos de plata libres, reducidos por el AA, pero a una 
velocidad más lenta y contribuyendo con el recubrimiento) que el desplazamiento 
galvánico  hasta que la superficie de todas las NPs Cu fueran cubiertas, luego de 
lo cual los iones Ag+ restantes serian reducidos y depositados sobre la superficie 
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de las NPs Cu@Ag iniciales, explicando así el grosor de las NPs de la capa de 
plata. 
X.9 Actividad bactericida  
La actividad antibacterial de las nanopartículas Cu@Ag-A y Cu@Ag-B, fue 
comparada con dos cepas bacterianas, utilizando el diámetro de la  zona de 
inhibición (DZI) que refleja la magnitud de susceptibilidad de los microorganismos. 
Los resultados semicuantitativos que se obtuvieron para este estudio antibacterial 
evidenciaron una alta sensibilidad bacteriana proporcional al volumen utilizado 
para ambos tipos de NPs (Tabla 3). La generación de los halos de inhibición fue 
medida sobre agar en placas, utilizando una regla con 1mm de resolución. El 
blanco generó halos de inhibición similares a los de la muestra de 20µL (Fig. 64). 
Se encontró un valor de 4,25µg/mL tanto para la CMI como para la CMB de la 
cepa ATCC 25923. Para la cepa ATCC 27853 se determinó una CMB de 
4,25µg/mL y una CMI de 2,125µg/mL (Tabla 4). Las NPs Cu@Ag-3 y Cu@Ag-4 no 
mostraron diferencia entre ellas con respecto a su efecto microbiológico. La cepa 
Gram (-) ATCC 27853 demostró ser más sensible que la Gram (+) ATCC 25923 
(Fig. 65). 
Las NPs Cu@Ag fueron colocadas, a una concentración bactericida de 
4,25µg/mL, en tubos centrífuga de volumen final de  25mL de caldo BHI. El 
número de células bacterianas inoculadas en fase logarítmica terminal fue de 
107celulas/mL, al 2,5%. Se evaluó durante 7h, mediante espectroscopia UV-vis a 
600nm, la cinética de muerte de las cepas ATCC incubadas a 37ºC, en agitación a 
220 rpm durante 72 horas, previamente reactivadas en caldo BHI. Los resultados 
evidenciaron dos caídas a las 3 y 7 horas con leves recuperaciones. Como un 
caso excepcional se amplió la evaluación a las 16 horas para la cepa ATCC 25923 
observándose una curva de crecimiento mayor (Fig. 66).  
Las células bacterianas tratadas con las NPs fueron sembradas en placas con 
agar BHI que fueron encubadas por 24 hrs a 37ºC, no encontrándose ninguna 
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célula viable (célula capaz de dividirse y formar una colonia en el medio de 
cultivo), corroborando así el alto efecto bactericida de estos nanomateriales 
evaluados. 
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XI. CONCLUSIONES 
 
Los resultados indican que la configuración propuesta para los parámetros de 
síntesis (concentración de reactivos, tiempos de goteo, temperatura, burbujeo de 
gas inerte, etc), permite obtener nanopartículas altamente estables, siendo el 
tiempo de goteo del acetato de plata y el exceso de AC los parámetros más 
decisivos para lograr un recubrimiento eficiente. En cuanto a la distribución de 
tamaños de las NPs, se tiene que aún es necesario estudiar los parámetros 
implicados en el control del mecanismo de reducción por las especies reductoras 
AA y AC, ya que existe evidencia de que el método propuesto da como resultado 
distribuciones aparentemente bimodales como resultado de la competencia del 
mecanismo mencionado y el de deposición no electrolítica. Así, en suma se tiene 
que, mediante la ejecución del presente proyecto de tesis y en base a los análisis 
realizados, se ha demostrado que el método propuesto permite obtener NPs 
Cu@Ag altamente estables y, aunque sea necesario optimizar la etapa de 
recubrimiento por el comportamiento de las distribuciones de tamaños obtenidas, 
se podría extender su uso para la síntesis de otros tipos de NPs con configuración 
core@shell. 
En cuanto a los análisis bacteriológicos,  se tiene que las NPs Cu@Ag poseen una 
elevada actividad bactericida frente a las cepas evaluadas, la cual es dependiente 
de su concentración (presentando actividad bacteriológica incluso a bajas 
concentraciones) pero independiente del grado de dispersión (por lo menos en el 
rango evaluado). En ese sentido, la elevada actividad bactericida de estas NPs, 
aunada a su estabilidad, abre las puertas a su potencial uso como materia prima 
para la funcionalización de diversos materiales, principalmente polímeros. 
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XII. RECOMENDACIONES 
 
Se considera que cualquier trabajo en el que se replique o modifique lo expuesto 
en la presente tesis debería tener en cuenta las siguientes recomendaciones: 
 Monitorear cuidadosamente los tiempos de adición de los reactivos durante 
la síntesis de las NPs Cu, especialmente si no se dispone de un equipo 
para realizar adiciones controladas. 
 Procurar que la síntesis de las NPs Cu se realice bajo atmosfera inerte. 
 Tener en cuenta que el momento de adición del AC tiene un efecto 
considerable sobre el tamaño de las NPs Cu resultantes. 
 Las cantidades relativas de Cu, AC y AC tienen gran influencia sobre el 
tamaño y la estabilidad de las NPs Cu, y sobre la eficiencia del 
recubrimiento. 
 Monitorear la velocidad de goteo durante la etapa de recubrimiento. 
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XIV. ANEXO  
III.5 TECNICAS SCHLENK 
Un compuesto es clasificado como sensible al aire si  reacciona con O2, agua, N2  
o CO2. Así, compuestos encontrados en la química organometálica son sensibles 
a la humedad y/o al oxígeno. Del mismo modo, algunas síntesis orgánicas e 
inorgánicas requieren reactivos volátiles pirofóricos. Este tipo de materiales deben 
ser aislados del medio ambiente y ser manipulados en una atmosfera controlada. 
Para ello, normalmente se suele usar una atmosfera de nitrógeno o argón. Sin 
embargo, como el argón es más caro que el nitrógeno, se suele usar más a este 
último, a menos que el o los compuestos en estudio reaccionen con el nitrógeno. 
Compuestos pirofóricos Compuestos que reaccionan violentamente con agua 
Alquilos y 
arilos 
metálicos 
RMgX, RLi, 
RNa, R3Al, 
R2Zn Hidruros metálicos NaH, KH, LiAlH4 
Carbonilos 
metálicos 
Ni(CO)4, 
Fe(CO)5, 
CO2(CO)8 Amidas metálicas NaNH2 
Metales 
alcalinos Na, K, Cs Alquilos y arilos metálicos RMgX, RLi, RNa, R3Al, R2Zn 
Polvos 
metálicos 
Al, Co, Fe, Mg, 
Pd, Pt, Zn Metales y polvos metálicos Al, Co, Fe, Mg, Pd, Pt, Zn 
Hidruros 
metálicos 
NaH, KH, 
LiAlH4 Haluros del grupo principal BCl3, BF3, AlCl3, PCl3, SiCl3 
Hidruros B2H6, PH3, AsH3 Haluros de ácidos inorgánicos POCl3, SOCl3 
Boranos, 
Fosfinas, 
arseniuros 
R3B, R3P, 
R3As 
Haluros de ácidos orgánicos de bajo peso molecular y 
anhídridos 
Tabla 9.  Ejemplos de compuestos que se oxidan, descomponen o explotan en 
presencia de oxígeno y humedad 
Una línea Schlenk (también llamada línea múltiple de gas y vacío) es un aparato 
de vidrio de uso común en los laboratorios de química, desarrollado por Wilhelm 
Schlenk. Se trata de una tubería doble de vidrio, con varios puertos, a partir de los 
cuales se puede dispensar gases o hacer vacío. Los sistemas Schlenk son ideales 
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para el aislamiento y manipulación de materiales sensibles al aire. Su diseño es 
simple y son fáciles de usar. Si se combina esto con cristalería especialmente 
adaptada con juntas Quick-Fit estandarizadas, se obtiene un sistema altamente 
modular y flexible que permite una gran variedad de montajes experimentales.  
Las líneas Schlenk son útiles para la manipulación segura de 
compuestos sensibles al aire. El alto vacío también se utiliza a menudo para 
eliminar los últimos restos de disolvente de una muestra. Los distribuidores de 
vacío/gas a menudo tienen muchos puertos y líneas, y con cuidado, es posible 
ejecutar simultáneamente varias reacciones u operaciones.  
Cuando los reactivos son altamente susceptibles a la oxidación, unas trazas 
de oxígeno pueden suponer un problema. Entonces, para la eliminación de 
oxígeno por debajo del nivel de ppm, el gas inerte tiene que ser purificado por lo 
que pasa a través de un catalizador de desoxigenación. Esto es generalmente una 
columna de óxido de cobre (I) o de óxido de manganeso (II) que reacciona con las 
huellas residuales de oxígeno presentes en el gas inerte. 
III.5.1 Diseño básico de una línea Schlenk y el material de vidrio usado 
Las líneas Schlenk, en su forma más básica, constan de dos tubos conectados 
entre sí (distribuidor dual) por llaves de doble paso (Fig. 1). Uno de los tubos está 
conectado a una fuente de gas inerte (colector de gas), purificado, mientras que el 
otro tubo está conectado a una bomba de vacío (colector de vacío) [221]. La línea 
de gas inerte se ventila a través de un burbujeador de aceite o silicona, mientras 
que los vapores de disolvente y los productos gaseosos de las reacciones se 
condensan para que no contaminen la bomba de vacío mediante una trampa 
fría de nitrógeno líquido o de hielo seco/acetona. Las llaves de doble paso o grifos 
de teflón permiten seleccionar trabajar al vacío o en atmósfera de gas inerte, sin 
necesidad de colocar la muestra en una línea independiente. Una línea Schlenk 
normalmente tiene 4-6 grifos para realizar múltiples reacciones simultáneamente. 
Estos sistemas se utilizan generalmente para reacciones en solución, ya que se 
prestan bien a las técnicas de cánula y contracorriente [221]. Las reacciones que 
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implican la medición o la condensación de los gases se realizan generalmente en 
líneas de alto vacío, las cuales se diferencian de las líneas Schlenk en pequeños 
detalles. Las líneas de alto vacío tienen un mejor vacío que las líneas Schlenk, por 
el uso de una bomba de difusión en lugar de o además de la bomba mecánica que 
se utiliza generalmente con una línea de Schlenk. En las líneas Schlenk  se 
emplean goma flexible o tubos de plástico para conectar el material de vidrio a la 
línea, mientras que en el caso de una línea de alto vacío, estos están conectados 
a través de articulaciones que proporcionan un mejor sellado y vacío.  
 
 
Figura 67. Estructura básica de una línea Schlenk [221] 
III.5.1.1 La línea de gas inerte 
Esta línea está conectada a un suministro de gas inerte y a la salida de gas por un 
tubo de plástico o de caucho flexible. El gas inerte, normalmente nitrógeno o 
argón, se alimenta directamente al colector, o se puede pasar a través de una 
columna de secado o desoxigenación primero. El gas sale del colector a través de 
un burbujeador o trampa de mercurio, aceite o silicona, que proporciona un 
sistema de liberación de presión de la línea y un medio visible de vigilancia de la 
circulación general de gas. El burbujeador debe tener una salida que apunte hacia 
la campana, sobre todo si se trata de uno de mercurio. Los burbujeadores de 
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mercurio dan una presión ligeramente más alta de gas en la línea debido a la 
mayor presión de vapor de mercurio en comparación con el aceite o la silicona, lo 
cual puede ser útil cuando se trata de llenar un recipiente en la línea de gas inerte, 
ya que reduce las posibilidades de contaminación de la línea de aire. Sin embargo, 
debido a los efectos tóxicos de mercurio, estos burbujeadores ya casi no se usan. 
 
Figura 68. Estructura general de una línea Schlenk completa [222] 
III.5.1.2 La línea de vacío y la trampa fría 
En una línea Schlenk, el colector de vacío está cerrado en un extremo (por lo 
general con un tapón) y conectado a una bomba en el otro. El uso de un tapón 
extraíble en lugar de un extremo permanentemente sellado permite el acceso al 
interior de la línea y facilita su limpieza. Entre el colector y la bomba debe haber 
una trampa fría para evitar que los vapores de disolventes volátiles o corrosivos 
entren en la bomba y degraden el aceite lo cual puede ser perjudicial para las 
bombas, acortando su vida útil, reduciendo su eficacia, o haciendo que se 
estropeen. Por lo general se considera que debe haber por lo menos una trampa 
fría para el funcionamiento adecuado de la bomba y todo el sistema Schlenk. 
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Dependiendo del diseño de la línea, la trampa fría puede ser aislada de la línea de 
vacío por una llave y abrirse a la atmósfera externa por una llave entre la trampa y 
la bomba. Esta llave también permite represurizar la línea con la presión 
atmosférica una vez que se haya terminado con la línea. 
Las trampas, por lo general, se sumergen en un matraz Dewar que normalmente 
contiene nitrógeno líquido. El nitrógeno líquido enfría la trampa y fuerza a los 
vapores y gases de la línea Schlenk a condensarse. Una alternativa a nitrógeno 
líquido es el uso de una mezcla de acetona / hielo seco. Si se tiene la intención de 
utilizar la línea de Schlenk para evaporar el solvente, es conveniente que se 
empleen dos trampas. Algunas líneas tienen espacio para una segunda trampa en 
serie con la primera, sin embargo, si la línea que se está utilizando no es así, una 
segunda trampa puede ser incluida en el tubo flexible entre el recipiente de 
reacción (por lo general un balón Schlenk) y la línea Schlenk. Después de su uso, 
las trampas se pueden quitar para descongelar el solvente, desecharlo y limpiar la 
misma.  
III.5.1.3 Cambio de gas a vacío 
En algunas líneas hay dos llaves de paso por puerto o "estación de trabajo", lo que 
permite el control individual de la alimentación de gas y de vacío para cada línea. 
Estos grifos consisten en una tapa tipo Young o tapa de teflón que forma un sello. 
Otras líneas Schlenk tienen llaves de paso esmeriladas de doble vía (llaves de 
doble paso) que controlan el acceso al gas y vacío. Esto evita que se tengan 
abiertas la línea de vacío y de gas al mismo tiempo, y previene la alimentación de 
la bomba de vacío con el gas inerte. Este tipo de llaves deben ser engrasadas 
para asegurar un cierre hermético al aire y para que sean más fáciles de convertir. 
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Figura 69. Vista de perfil de la llave de paso de doble vía y sus posiciones para a) 
vacío; b) gas inerte; c) cerrada para vacío y gas inerte [222] 
III.5.1.4 Conexión del material de vidrio a la línea Schlenk 
El equipo de vidrio usado en técnicas Schlenk es similar al vidrio normal, pero 
tiene uno o más brazos laterales adicionales con llaves de paso para conectarse a 
la línea Schlenk y tienen paredes más anchas para soportar el vacío y la presión 
que se pueda generar. Los balones de fondo redondo de dos o tres bocas se 
pueden unir a través de un adaptador. Algunos de los tipos más comunes de 
equipo de vidrio utilizados se muestran en la siguiente figura. 
 
Figura 70. Tipos comunes de material de vidrio usado en la química sensible al 
aire. A la izquierda se muestra un tubo Schlenk, mientras que los demás son 
balones Schlenk de dos y tres bocas [222] 
El material de vidrio se une a la línea a través de goma flexible o tubo de plástico, 
comúnmente Tygon o tubos de PVC Portex, que debe tener paredes al menos 3 
mm de espesor para evitar que se colapsen bajo vacío. Los tubos deben ser lo 
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suficientemente largos para llegar a la mesa o el piso de la campana y deben 
tener 3-4 cm de sobra, que pueden ser útiles si la línea se emplea mucho: 
Después de un tiempo, la constante fijación y extracción del equipo de vidrio en el 
tubo hace que se afloje el final de la mismo y que ya no se consiga un buen 
sellado alrededor del brazo lateral.  
III.5.1.5 Engrasado de las juntas, llaves y tapas 
Una diferencia entre el uso de técnicas en ausencia de aire y la química estable al 
aire es que todas las juntas esmeriladas deben ser engrasadas para asegurar un 
cierre hermético al aire y prevenir la contaminación por O2, por ejemplo. En los 
laboratorios de química orgánica, a menudo se recomienda evitar recubrir con 
grasa las articulaciones, ya que esta puede entrar en la mezcla de reacción, 
contaminarla y alterar los espectros. Por razones similares, en los sistemas 
Schlenk las juntas no deben ser sobreengrasadas.  
III.5.2 Técnicas Schlenk 
Entre las principales técnicas asociadas con el uso de una línea de Schlenk 
podemos enumerar [221]: 
 Adiciones contracorriente, donde reactivos estables en el aire se agregan al 
recipiente de la reacción en contra de un flujo de gas inerte. 
 El uso de jeringas y tapones de goma para la transferencia de líquidos y 
disoluciones 
 Transferencias mediante cánula, en las que líquidos o disoluciones de 
reactivos sensibles al aire se transfieren entre diferentes recipientes cerrados 
con tapones con tabiques utilizando un tubo largo y delgado llamado cánula. El 
flujo de líquido se obtiene a través del vacío o la presión de gas inerte.  
Las curvas redondeadas de tubos con juntas esmeriladas se pueden utilizar para 
ajustar la orientación de los distintos recipientes. 
La filtración bajo condiciones inertes plantea un desafío especial que suele 
abordarse mediante elementos de vidrio especializados. Un filtro Schlenk consta 
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de un embudo de vidrio sinterizado (frita) provisto de articulaciones y llaves de 
paso. Mediante el ajuste del embudo previamente seco y el matraz receptor al 
matraz de reacción frente a una corriente de nitrógeno, invirtiendo con cuidado el 
montaje, y conectando el vacío apropiadamente, la filtración se puede lograr con 
una mínima exposición al aire. 
III.5.3 Equipo Schlenk 
El equipo Schlenk utilizado comprendió: 
1.- Un colector o distribuidor dual (línea Schlenk) con tres llaves de paso 
esmeriladas de doble vía y conexiones esmeriladas hembra de 19/38 (colector de 
nitrógeno) y 14/20 (colector de vacío). 
2.- Un burbujeador con silicona para la salida de gases con conector esmerilado 
macho de 14/20. 
3.- Una trampa fría para gases con conexión de 29/42 y una junta esmerilada 
redonda para compensación de presión (hacia la línea Schlenk). 
4.- Balones de 250mL de dos bocas con cuello esmerilado de 24/40 y Balones de 
250mL de tres bocas, con medidas de 24/40 (boca principal) y 14/20 (para adición 
de reactivos). 
5.- Codos y adaptadores con conectores macho de 14/20 y 19/38 para la 
transferencia de soluciones en atmosfera controlada. 
6.- Embudos Schlenk de 50mL con tubo de compensación de presión, llave de 
paso y conexiones esmeriladas macho y hembra de 14/20. 
7.- Un balón de 1L con boca redonda esmerilada para la liberación de presión en 
el colector de gases. 
8.- Tubos Schlenk con tapa 14/20. 
9.-  Balones de nitrógeno. 
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